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Resumen y Abstract  IX 
 
Resumen 
Los granates de tierras raras (TR3Fe5O12) presentan propiedades magneto-eléctricas y 
ópticas que permiten su aplicación en transformadores, dispositivos de microondas y de 
almacenamiento de datos. Estas propiedades dependen de su estructura y morfología, 
que son altamente influenciadas por la sustitución parcial o total de los sitios catiónicos, 
así como por el método de síntesis. El presente trabajo se enfocó en la obtención de los 
nuevos granates de formula Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy, Lu y La) con x=0.0, 0.1, 0.2, 
0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 sintetizados por los métodos citrato y cerámico, con el fin de evaluar la 
influencia del catión sustituyente y método sobre sus propiedades. La caracterización por 
DRX, Raman, MEB, EDX, VSM y medida de resistividad, demostró la adecuada sustitución 
del Sm por Lu, Dy y Gd favoreciendo la obtención de materiales de fase pura, de estructura 
cúbica y con grupo espacial Ia-3d (230). En contraste, el La llevó a la formación de fases 
de Sm1-xLaxFeO3 lo que se explica en función de su radio iónico. El método citrato favoreció 
la obtención de granates con partículas de menor tamaño (< 1 µm) y de carácter 
ferrimagnético, de mayor Hc y Ms menor en comparación con las muestras obtenidas por 
el método cerámico, con un tiempo y temperatura de calcinación menores en 18 h y          
300 °C. Los resultados obtenidos permiten concluir que las muestras del sistema Sm3-
xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy, Lu) presentan potenciales aplicaciones en transformadores y 
conmutadores de microondas, con una importante disminución en los costos de 
producción.  
 
Palabras clave: Granates, método cerámico, método citrato, sustitución, tierras 
raras. 
  






Rare earth garnets (TR3Fe5O12) have magneto-electric and optical properties that allow 
their application in transformers, microwave and data storage devices. These properties 
depend on their structure and morphology, which are influenced by the partial or total 
substitution of the cationic sites, as well as by the synthesis method. The present work 
focused in the obtaining of new garnets with formula Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy, Lu and 
La) with x = 0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 and 1.0 synthesized by method citrate and ceramic 
method, in order to evaluate the influence of substituent cation and. Synthesis method on 
their properties. The characterization by XRD, Raman, MEB, EDX, VSM and resistivity 
measurement, demonstrated the adequate substitution of Sm by Lu, Dy and Gd favoring 
the obtaining of pure phase materials with cubic structure and space group Ia-3d (230). on 
the other hand, the substitution with La carried generated the formation of phases of Sm1-
xLaxFeO3 which is explained according to its ionic radius. The citrate method favored the 
obtaining of garnets with particles of smaller size (<1 μm), ferrimagnetic character, of higher 
HC and smaller MS compareted to the samples obtained by the ceramic method, with a 
calcination temperature and time even 300 °C and 18 h below. The results obtained allow 
to conclude that samples of the Sm3-xTRxFe5O12 system (TR = Gd, Dy, Lu) present potential 
applications in transformers and microwave switches, with a significant decrease in 
production costs. 
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Los materiales magnéticos blandos han sido de gran interés en industrias de tecnologías 
modernas, tales como la industria de la comunicación y de almacenamiento de datos 
debido a su alta permeabilidad, bajo campo coercitivo (HC), pequeña perdida de histéresis 
e inducción remanente. La fácil imantación y desimantación de estos materiales los hace 
útiles en la construcción de circuitos magnéticos de corriente alterna como: trasformadores, 
generadores y motores. Entre este tipo de materiales magnéticos se encuentran los 
granates, los cuales contienen hierro antiferromagneticamente acoplado lo que facilita la 
rotación de los dominios magnéticos y les otorga propiedades destacadas [1]. 
La primera estructura cristalina tipo granate fue reportada por el cristalógrafo y 
mineralogista George Menzer en el año de 1925, estudios posteriores permitieron definir 
para estos óxidos mixtos la fórmula general {A3}[B2](B3)O12 siendo {A3} un catión de tierra 
rara ubicado en los sitios dodecaédricos, [B2] y (B3) son cationes de metales de transición 
ubicados en los sitios octaédricos y tetraédricos en la estructura respectivamente [2]. Esta 
distribución estructural le permite aceptar diferentes cationes sustituyentes que otorgan 
propiedades de tipo magneto-eléctricas y ópticas, que permiten sus variadas aplicaciones 
[3-6]. 
El granate de itrio-hierro (Y3Fe5O12) es el más importante de esta familia de óxidos desde 
el año de 1956 debido a sus propiedades magneto-eléctricas y ópticas, presenta estructura 
cubica con grupo espacial Ia-3d (230), tiene 8 unidades formula por celda unidad, los 
cationes de itrio (Y3+) ocupan 24 sitios dodecaédricos con posiciones de Wyckoff 24c (1 8⁄ , 
0, 1 4⁄ ), los cationes de hierro (Fe
3+) se distribuyen en los sitios octaédricos y tetraédricos 
con posiciones de Wyckoff 16a (0, 0, 0) y 24d (3 8⁄ , 0, 
1
4⁄ ) respectivamente y por último los 
aniones de oxigeno están en la posición de Wyckoff 96h (x, y, z) [7], esta conformación 
estructural le otorga destacas propiedades como su carácter ferrimagnético, temperatura 
de Curie (TC) de 286 °C, bajo HC  y alta constante de Verdet que da como resultado el 
efecto Faraday o efecto magneto-óptico [8]. Presenta magnetización de saturación (MS) 
controlable, baja pérdida dieléctrica en la región de microondas y pequeño ancho de línea 
en resonancia ferromagnética [9]. Estas características hacen de este, un material 
magnético apropiado para su uso en dispositivos de memoria, osciladores y desfasadores 
para la región de microondas. Debido a esto se ha tomado como prototipo para estudios 
magnéticos que relacionan la dependencia del tamaño de grano, con la magnetización y 
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el bucle de histéresis, originando mayor interés por esta familia de materiales [10], lo que 
dio lugar a la síntesis de materiales con sustitución en el sitio A por distintos elementos de 
tierras raras (TR3Fe5O12) [11].  
Hay que mencionar, además que los cationes de hierro ubicados en los sitios octaédricos 
y tetraédricos de la estructura, juegan un papel importante en el control de las propiedades 
magnéticas, esto es atribuido al hecho que los cationes se acoplan 
antiferromagneticamente a través de la interacción de superintercambio, dejando así un 
momento neto en el sitio tetraédrico de la estructura [12,13]. Los cationes de tierra raras 
ubicados en el sitio dodecaédrico se alinean en dirección opuesta al momento neto de los 
iones del sitio tetraédrico, esto genera distintas propiedades magnéticas, es así como la 
sustitución en los sitios dodecaédricos del granate favorece la modificación del efecto 
Faraday de los materiales, la Ms, la magnetización remanente (Mr) y el HC [14]. Estas 
modificaciones dependen de la composición y la estructura del material, los cuales están 
altamente influenciados por el catión o cationes sustituyentes y el método de síntesis 
empleado [15]. 
En los últimos años, se han desarrollado investigaciones en torno a la sustitución en el sitio 
A por elementos pertenecientes a la serie de los lantánidos tales como La, Sm, Eu, Gd, 
Tb, Dy, Ho, Er, Yb y Lu, con el objetivo de determinar el efecto de la inclusión de los 
cationes de tierras raras sobre las propiedades estructurales, eléctricas y magnéticas de 
los granates. Ha sido demostrado que la sustitución total del sitio A por elementos como el 
gadolinio (Gd3Fe5O12), produce magnetización constante en un rango de temperatura que 
se encuentra entre el punto de compensación (Tcp) y la TC, esto permite que tenga 
aplicación específica en dispositivos de microondas [16]. Por otra parte, la sustitución con 
Sm otorga alta permitividad dieléctrica, haciendo del granate de samario-hierro 
(Sm3Fe5O12) un material aplicable en sistemas de almacenamiento de energía [17]. 
Propiedades similares presentó el material sustituido con Eu, mostrando alta permitividad 
y baja perdida dieléctrica en una amplia gama de frecuencias y temperaturas [18]. Adicional 
a esto se han estudiado las propiedades dieléctricas y magnéticas de otros granates de 
tierras raras, tales como Er3Fe5O12, Lu3Fe5O12 y Ho3Fe5O12 [7], encontrado que a pesar de 
ser el lutecio (Lu3+) es un ion no magnético, este favorece el acoplamiento entre las 
propiedades dieléctricas y magnéticas (efecto MD) a temperatura ambiente, incluso para 
un pequeño campo aplicado, esto hace del granate de lutecio-hierro (Lu3Fe5O12) un buen 
candidato para aplicaciones en nuevas tecnologías electrónicas relacionadas con 
Introducción 3 
 
materiales multiferroicos [19]. Es así que las cerámicas magnéticas con sustituciones 
estequiométricas apropiadas han llevado a descubrir su aplicación en componentes de 
microondas pasivos, como aisladores, circuladores, desfasadores y antenas en miniatura, 
debido a que se han logrado obtener materiales que funcionan en un amplio rango de 
frecuencias (1-100 GHz) y también pueden ser aplicados en medios de grabación 
magnéticos [20,21]. 
Los materiales tipo granate han sido obtenidos por numerosos métodos de preparación 
tales como el método sol-gel [22,23], hidrotérmico [24,25], microondas [26], método de co-
precipitación [27], deposición por láser pulsado (PLD, por siglas en ingles Pulsed Laser 
Deposition) [28] y cerámico [29,30]. El método comúnmente utilizado debido a su 
simplicidad, es el método cerámico, pero con la desventaja que los materiales sintetizados 
por este método requieren altas temperaturas y prolongados tiempos de calcinación y 
sinterización, que ocasionan gran consumo de energía [31]. Debido a esto, se están 
desarrollando y adaptando metodologías basadas en rutas de química húmeda, con el fin 
de disminuir los tiempos y temperaturas de sinterización y mejorar las propiedades de los 
materiales sintetizados, favoreciendo la pureza y homogeneidad en su composición [32]. 
En esta investigación se desarrolló la síntesis y caracterización de los granates del tipo 
Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd, Lu y La) con x= 0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 obtenidos 
por los métodos citrato y cerámico, con el fin de evaluar la influencia del método de síntesis 
y el catión sustituyente sobre las propiedades morfológicas, estructurales, magnéticas y 
eléctricas de los óxidos mixtos obtenidos, para esto se emplearon técnicas de 
caracterización tales como: difracción de rayos X (DRX), microscopia electrónica de barrido 
(MEB), análisis semicuantitivo de composición elemental por energía dispersiva de rayos 
X (EDX), magnetometría de muestra vibrante (VSM) y medidas de resistividad a 
temperatura ambiente. Los resultados obtenidos fueron analizados utilizando software 
como X'Pert® High Score, XPowder, GSAS, PCW e ImageJ, los cuales permitieron 
determinar porcentajes de pureza de cada uno de los sistemas obtenidos junto con la 
estructura cristalina, parámetros de red, tamaño de cristal, un aproximado del tamaño de 




1. Aspectos teóricos 
 
1.1 Los granates 
El descubrimiento de la estructura tipo granate realizado por George Menzer en el año 
1925, ocasiono que años más tarde la Asociación Mineralógica Internacional (IMA) 
introdujera el termino supergrupo granate, para clasificar a 32 especies que son 
isoestructurales de los granates de silicio, entre los cuales se encuentra: los arseniatos, 
vanadatos y fluoritas. En este selecto grupo, se destacan como los granates más 
abundantes: la espesartina (Mn3Al2(SiO4)3), almandino (Fe3Al2(SiO4)3), andradita 
(Ca3Fe2(SiO4)3), grosularia (Ca3Al2(SiO4)3), piropo (Mg3Al2(SiO4)3) y uvarovita 
(Ca3Cr2(SiO4)3) todos de estructura cristalina cubica, grupo puntual m3m y grupo espacial 
Ia3d (230), que son utilizados principalmente como abrasivos y piedras preciosas debido 
a su atractivo colorido [33]. 
Figura 1 -  1: Estructura cristalina del granate. Obtenida a partir del programa VESTA. 
 
Gracias a la conformación estructural encontrada por Menzer, se han diseñado granates 
sintéticos descritos actualmente de manera general con la formula química {A3+3}[B3+2] 
(B3+3) O2-12, donde A representa al catión ocho veces coordinado localizado en la posición 
de Wyckoff 24c (1 8⁄ , 0, 
1
4⁄ ) que forma un dodecaedro. B2 es un catión hexacoordinado 
localizado en las posiciones de Wyckoff 16a (0, 0, 0), que está coordinando con aniones 
de oxigeno formando un octaedro. B3 es un catión localizado en la posición de Wyckoff 24d 
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(3 8⁄ , 0, 
1
4⁄ ) que está coordinado con aniones de oxigeno formando un tetraedro y por 
último los aniones de oxígeno están ubicados en la posición de Wyckoff 96h (x, y, z). Esta 
distribución estructural constituye una celda unidad con 8 formulas unidad y 160 átomos, 
caracterizada por ser de estructura cubica con parámetro de red entre 11.2 y 13.1 Å [34]. 
La estructura granate presenta muchos bordes compartidos entre poliedros adyacentes, 
cada tetraedro y octaedro comparte bordes con dos y seis dodecaedros triangulares 
respectivamente. Cada dodecaedro comparte bordes con dos tetraedros, cuatro octaedros 
y otros cuatro dodecaedros, los tetraedros y octaedros están unidos entre si compartiendo 
todas las esquinas. La estructura granate conformada por distintos poliedros locales tiene 
cationes de tierras raras en el sitio A y cationes de metales de transición en los sitios B 
(Figura 1-1) [35], la posibilidad de sustituir el cation principal por una amplia variedad de 
elementos de distintos radios iónicos conduce a la modificación de propiedades tales 
como: pérdida dieléctrica, ancho de línea de resonancia en la región del microondas y 
propiedades magnéticas como Ms y Hc [36-38].  
 
1.2 Métodos de síntesis 
1.2.1 Método cerámico 
El método cerámico es el más común de los métodos de síntesis empleado para la 
preparación de materiales sólidos como perovskitas, espinelas, granates entre otros. La 
síntesis por este método parte de una mezcla de cantidades estequiométricas de los 
reactivos en polvo, ya sean óxidos, carbonatos, oxalatos u otros compuestos que 
contengan en elemento de interés, esta mezcla es llevada a un proceso de molienda y 
posteriormente es sometido a altas temperaturas para permitir la interdifusión y promover 
así las reacciones de estado sólido. Este método de síntesis se da en dos etapas, la 
primera es llamada calcinación, en esta etapa la mezcla de precursores es calentada para 
provocar el cambio de constitución física o química, la segunda etapa es la sinterización a 
altas temperaturas, pero inferiores al punto de fusión, la cual consiste en mantener unidas 
las partículas del material y favorecer la difusión de las especies [39]. En la sinterización, 
la difusión atómica tiene lugar a través de un cuello que se forma entre las superficies de 
contacto de las partículas (Figura 1-2) [40]. 
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Figura 1 -  2: Proceso de densificación de partículas del material preparado por el método 
cerámico, (a) Partículas inicialmente en contacto, (b) Partículas interconectadas en donde 
se han formado cuellos y poros (c) Cambios en los cuellos y poros debido al proceso de 
sinterización (Adaptado de [40]). 
 
Este método de síntesis presenta desventajas asociadas al proceso de difusión que 
comienza en los puntos de contacto entre las partículas de cada uno de los precursores y 
continua después a través de la fase del producto. Con el progreso de la reacción, la 
difusión se dificulta y la velocidad se hace cada vez más lenta, lo cual es atribuido al 
producto ya formado que actúa como una barrera en la interfaz entre las partículas de los 
precursores. Para aumentar el coeficiente de difusión es necesario elevar la temperatura 
hasta alcanzar aproximadamente 2/3 del punto de fusión de uno o más de los reactantes, 
la velocidad de reacción se incrementa cuando el coeficiente de difusión es mayor a 10-12 
cm2/s. Esta velocidad de reacción se favorece con el aumento de la temperatura, la 
inducción de defectos en la estructura con reactivos que se descompone antes o durante 
la reacción (carbonatos o nitratos) o utilizando reactivos con estructuras similares a las del 
producto (reacciones topotácticas) para promover el aumento en la velocidad de 
nucleación de la fase del producto [41]. 
Dicho lo anterior, este método no cuenta con una manera sencilla para diseñar y controlar 
el proceso de reacción, por lo tanto, se realizan estrategias de prueba y error, 
caracterizando los productos intermedios durante los procesos de calentamiento con el fin 
de determinar las condiciones más apropiadas que conduzcan a la finalización de la 
reacción y a la obtención de la fase cristalina deseada. Para superar algunas de las 
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dificultades que traen consigo este método, se han realizado modificaciones que tienen 
como propósito favorecer la ruta de difusión [42].  
A pesar de las dificultades con las que cuenta este método, se han logrado sintetizar con 
éxito distintos tipos de materiales de alta pureza tales como granates de Y3Fe5O12, 
Tb3Fe5O12 y Lu3Fe5O12  a partir de óxidos precursores que son sometidos a procesos de 
molturación, prensado a 700 psi y tratamientos térmicos de calcinación y sinterización a 
850 °C por 12 h y 1350 °C por 24 h respectivamente [43]. También se ha reportado la 
síntesis de Y3-xTRxFe5O12 (TR= La, Nd, Ce y x= 0.15) empleando temperaturas de 
sinterización de 1200 °C y durante un tiempo que supera las 12 h [44]. Otras 
investigaciones muestran la síntesis de Sm3Fe5O12, en donde cantidades estequiométricas 
de los óxidos precursores se mezclaron en un mortero de ágata, se calcinaron a 1200 °C 
por 8 h y sinterizaron a 1400 °C durante 10 h [45]. 
 
1.2.2 Método citrato 
En el método citrato se parte de una disolución de nitratos de cada uno de los cationes y 
ácido cítrico, esta se somete a un proceso de calentamiento para gelificar la mezcla de 
precursores y mejorar la estabilidad y la homogeneidad en la composición. Después se 
lleva a un proceso de secado hasta obtener una espuma que finalmente se somete a un 
tratamiento térmico para lograr la eliminación de las especies de nitrógeno y carbonadas, 
la reacción entre los componentes y así obtener fase cristalina deseada. Esta reacción se 
da gracias a que la relación de catión/citrato que generalmente es igual a uno, permite que 
el ácido cítrico además de actuar como un ligando y combustible en el proceso de 
descomposición de las espumas resultantes, permita la fácil eliminación del material 
orgánico en el proceso de síntesis [46].  
En la Figura 1-3 se muestra el probable mecanismo de descarboxilación de las especies 
de ácido cítrico presente en la espuma, donde evidencian las distintas etapas de 
deshidratación con la formación de dobles enlaces carbono-carbono y descarboxilación. 
El ácido cítrico es un ligando polidentado, capaz de formar compuesto de coordinación con 
una amplia variedad de iones de elementos [46].  
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El método citrato involucra una etapa de auto-combustión, en la cual se hace uso de la 
energía calórica liberada por la reacción exotérmica de oxidación-reducción que ocurre 
entre las especies citrato y nitrato, permitiendo obtener así materiales cerámicos altamente 
homogéneos.  El análisis por distintas técnicas de caracterización como 
termogravimétricas, difracción de rayos X y espectroscopia infrarroja, han demostrado que 
los precursores sufren descomposición en varias etapas y se eliminan iones CO32- y NO3-, 
antes de ser obtenido el óxido mixto con estructura y composición deseada. Este método 
ha tenido algunas modificaciones, dando así origen a distintas denominaciones como por 
ejemplo el método Pecchini o también denominado método citrato polimérico, en este se 
emplean etilenglicol y ácido cítrico que forman esteres [46].  
El método citrato a diferencia de los métodos como la deposición química en fase de vapor 
(CVD), plasma y el hidrotérmico, presenta ventajas tales como: mayor control de 
estequiometria, alta homogeneidad, producción de partículas del orden nanométrico y 
menor tiempo y temperaturas de síntesis [47]. Es por estas razones que el método citrato 
se está utilizando actualmente en la obtención de materiales tipo granate, tales como 
R3Fe5O12 con R correspondiente a los elementos de los lantánidos desde el Sm a Lu 
empleando temperaturas entre 800 a 1000 °C, por tiempos menores a 10 h, donde se ha 
encontrado que la temperatura de formación de la fase pura es ligeramente diferente para 
cada uno de los lantánidos sustituyentes. Adicional a esto se obtuvieron partículas entre 
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los 250 y 800 nm después de la sinterización a 1000 °C y de 75 nm para los materiales 
sinterizados a 800 °C. Tal como se ha demostrado en esta investigación, este método no 
requiere de altas temperaturas y demasiado tiempo de calentamiento, esto evita los 
procesos de segregación y la formación de fases no deseadas [1]. 
 
1.3 Propiedades magnéticas y eléctricas de los granates  
1.3.1 Propiedades magnéticas 
Las propiedades magnéticas que presentan los materiales se deben al movimiento de las 
partículas cargadas eléctricamente que los conforman. La magnetización asociada a los 
electrones se debe tanto a su giro axial, como a su movimiento orbital alrededor del núcleo, 
es así como al someter un material a un campo magnético, genera un momento magnético 
paralelo al campo magnético aplicado. La magnetización inducida en el material, ?⃗⃗? , esta 
descrita como:  
?⃗⃗? = 𝑥.  𝐻⃗⃗  ⃗                                                                                                                  (1.1) 
Donde 𝒙   es la susceptibilidad magnética que es una constante adimensional y 
𝐻 ⃗⃗⃗⃗  representa el campo magnético externo aplicado. La ecuación 1.2 muestra que 𝐻 ⃗⃗⃗⃗ es 
proporcional al campo de inducción magnética denominado como ?⃗?  e inverso a la 




⁄                                                                                                                   (1.2) 
La susceptibilidad magnética indica el grado de sensibilidad de un material para ser 
magnetizado cuando es expuesto a un campo magnético externo, esta se relaciona con la 
permeabilidad magnética (µ) por medio de la ecuación 1.3, esta permeabilidad esta 
descrita como el producto entre la permeabilidad relativa y la permeabilidad magnética del 
vació (µr. µ0).  
µ = µ0( 1 + 𝑥)                                                                                                               (1.3) 
Los distintos comportamientos magnéticos que puede presentar un material dependen del 
valor de susceptibilidad y permeabilidad que presente al ser sometido a diferentes 
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temperaturas y campos magnéticos [48], estos comportamientos magnéticos se clasifican 
en 5 grupos: 
1. Diamagnetismo, los espines de estos materiales se orientan en direccion contraria 
al campo aplicado, se caracterizan por presentar magnetización ≠ 0, muy pequeña. 
Este comportamiento es debido al movimiento orbital de los electrones y esta 
descrito por la ley de Lenz, la magnetización inducida es opuesta al campo 
magnético que la produce, lo que da como resultado susceptibilidad negativa. 
2. Paramagnetismo, es el comportamiento que describe todo aquel material que al ser 
expuesto a un campo magnético, sus espines se orientan paralelos y en el mismo 
sentido del campo aplicado. Este tipo de comportamiento lo presentan aquellos 
materiales que tienen orbitales parcialmente llenos, lo que conlleva a que el 
momento magnético resultante sea distinto de cero y presente susceptibilidad 
magnética positiva. 
3.  Ferromagnetismo, describe la propiedad que presentan los materiales cuando los 
espines de cationes adyacentes se acoplan en la misma dirección, debido a las 
interacciones fuertes que son producidas por fuerzas de intercambio electrónico y 
resultan en un alineación paralela o antiparalela de los momentos atómicos. Los 
materiales que presentan este tipo de comportamiento se caracterizan por poseer 
una susceptibilidad magnética positiva con valores de 103 a 1011 veces mas 
grandes en comparación con otros tipos de materiales magnéticos. 
4. Antiferromagnetismo, es un ordenamiento magnético de todos los momentos 
magnéticos en un material en la misma dirección pero es sentido inverso, se anulan 
si tienen el mismo valor absoluto o se reducen si son distintos. Este comportamiento 
se caracteriza por presentar una susceptibilidad positiva.  
5. Ferrimagnetismo, en este fenómeno físico se produce un ordenamiento magnético 
de todos los momentos magnéticos del material, estos no estarán alineados en la 
misma dirección y sentido porque están compuestos por diferentes átomos o iones 
que poseen distintos momentos magnéticos; al alinearse antiparalelamente, se 
produce un momento magnético neto en un dirección.  
 
Para determinar las características magnéticas de un material, se realizan análisis de 
magnetización en función del campo magnético aplicado a temperatura constante, a partir 
del cual se obtenie la curva de histéresis que permite definir variables como magnetización 
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de saturación (MS), magnetización remanente (Mr) y campo coercitivo (HC). El ciclo de 
histéresis y la orientación de los dominios magnéticos se explica en la Figura 1-4, primero 
se aplica un campo magnético (numero 1 en la gráfica) hasta alcanzar la MS (2) del 
material, después es removido el campo magnético hasta el punto de Mr (3), en seguida 
se aplica nuevamente un campo en sentido inverso hasta lograr que la magnetización (M) 
sea cero (4) y luego hasta llegar a la MS(5) del material pero ahora en sentido contrario, 
despues se retira el campo hasta que el material conserva su Mr (6) y de aquí al inicio de 
un nuevo ciclo de magnetización con un campo en el sentido inicial [49].  
Figura 1 -  4: Momentos magnéticos en una curva de histéresis (Tomado de [49]). 
 
Los granates se clasifican como materiales magnéticamente blandos, son fáciles de 
imantar y desimantar. Estos materiales presentan un ciclo de histéresis que se caracteriza 
por poseer un pequeño HC, que los hace susceptibles a fácil imantación y con alta 
permeabilidad magnética (Figura 1-5) [50]. A su vez se caracterizan por presentar un 
comportamiento ferrimagnético, en el cual los iones que conforman la estructura presentan 
distintos momentos magnéticos los cuales se alinean de forma antiparalela, generando así 
un momento magnético neto en una determinada dirección [51].  
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Figura 1 -  5: Curva de histéresis característica de materiales blandos y duros (Adaptado 
de [50]). 
 
Los granates de formula (3R2O3)c(2Fe2O3)a(3Fe2O3)d  con 6Fed (30µB)↑, 4Fea (20µB)↓ y 6Rc↓,  
donde R es un ion trivalente, el subíndice (a) indica que el catión está ubicado en el sitio 
octaédrico con 6 aniones de oxígeno a su alrededor, (c) es un sitio dodecaedro rodeado 
por 8 iones de oxígeno y el subíndice (d) indica que el catión está ubicado el sitio tetraédrico 
rodeado con 4 aniones de oxígeno. El momento magnético se origina en el acoplamiento 
antiparalelo entre los cationes de los sitios (a) y (d) con el catión orientado antiparalelo al 
catión (d) (Figura 1-6) [52]. Estas propiedades magnéticas están determinadas por tres 
interacciones intercambiables principales de Fe3+ (a) - O2-- Fe3+ (d), Fe3+ (d) - O2 -R3+ (c) y 
Fe3+ (d) - O2-- R3+ (c) a partir de las cuales surge la ecuación que representa la 
magnetización total del granate Mtotal (T).  
 
𝑀𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙(𝑇) = |(𝑀𝑑(𝑇) − 𝑀𝑎(𝑇)) − 𝑀𝑐(𝑇)|                                             (1.4) 
 
Donde Md (T), Ma (T) y Mc (T) que son respectivamente la magnetización en el sitio (d), (a) 
y (c) y son dependientes de la temperatura, el valor absoluto se atribuye a que la 
magnetización es considerada como un valor positivo. Existe un punto de compensación 
(Tcp), en el cual la suma de magnetización de los sitios tetraédrico, octaédrico y 
dodecaédrico es cero. La razón es la dependencia de la magnetización en los tres sitios 
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con la temperatura, junto con el hecho de que, bajo el mismo campo aplicado, la 
magnetización de estos cambia de dirección por debajo y por encima del punto de 
compensación. Sin embargo, la magnetización neta (MS) permanece en la misma dirección 
que la del campo magnético externo (Figura 1-7), mientras que la rotación de Faraday que 
es la rotación del plano de polarización de la luz debido a la interacción de la misma con 
un campo magnético dentro de un material, cambia de signo por debajo y por encima de 
la Tcp [53]. 
Figura 1 -  6: Estructura del granate simplificada (Adaptada de [52]). 
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Figura 1 -  7: Cambio de magnetización de los sitios de la estructura tipo granate, por 
encima y por debajo de la Tcp (Adaptada de [53]). 
 
La Figura 1-8 muestra la tendencia de MS en función de la temperatura para diferentes 
granates de TR3Fe5O12, el comportamiento observado se atribuye al débil acoplamiento 
entre los sitios (c)-(a) y (c)-(d) que propicia la perdida de la magnetización a medida que 
aumenta la temperatura [36]. Las sustituciones con elementos de tierras raras modifican 
la magnetización y esto permite que posean distintas aplicaciones como sensores en 
dispositivos electrónicos, elementos de memoria de computadoras y burbujas magnéticas 
[52].   
Figura 1 -  8: Magnetización del TR3Fe5O12 en función de la temperatura (Adaptado de 
[36]). 
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1.3.2 Propiedades eléctricas 
Las propiedades eléctricas de los materiales se describen en función de su resistividad o 
conductividad, estas dependen de la estructura atómica y molecular y también son 
afectadas por cambios de temperatura.  
La resistividad, ρ, indica con que fuerza el material se opone al flujo de corriente eléctrica 
y está representada por la ecuación 1.5, donde 𝑹 es la resistencia medida en ohms (Ω), S 
es el área transversal medida en metros cuadrados (m2) y 𝒍 la longitud del material medida 
en metros (m); tiene unidades de Ω•m y su magnitud es la proporcionalidad entre el campo 
esta descrita como la medida de la facilidad con que una carga eléctrica pasa a través de 




                                                                                                                       (1.5) 
𝐸 = 𝜌 𝐽                                                                                                                                        (1.6) 
σ = 1/𝜌                                                                                                                                       (1.7) 
En base su respuesta eléctrica, los materiales pueden clasificarse de modo general como 
conductores, semiconductores o aislantes, estos comportamientos se explican con la 
teoría de bandas de sólidos y la posición del nivel de Fermi [54]. 
- Los conductores son materiales que permiten el paso de corriente eléctrica 
fácilmente, este comportamiento se debe a la presencia de electrones móviles y a 
que la distancia entre la banda de valencia y de conducción es nula, por tal motivo 
se asocian valores de conductividad del orden de 104 a 107 (Ωm)-1. 
 
- Los semiconductores son materiales que se caracterizan por presentar un paso de 
corriente menor a los conductores, presenta conductividad con un orden de 
magnitud de 10-6 a 104 (Ωm)-1, esto se atribuye a que la diferencia de energía entre 
la banda de valencia y la de conducción es pequeña. Este tipo de materiales 
pueden ser de dos tipos: semiconductores intrínsecos o extrínsecos. Los primeros 
son también conocidos como semiconductores sin dopaje, son materiales puros, 
en los cuales hay defectos en forma de vacancias y cuando se les aplica energía 
térmica conducen la electricidad. Los segundos son también llamados 
semiconductores dopados, estos poseen pequeños porcentajes de elementos 
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semiconductores que mejoran la conductividad; además se clasifican en 
semiconductores tipo n si los portadores de carga son electrones y tipo p si los 
portadores de cargas son huecos.  
 
- Los aislantes son materiales que no conducen electricidad, debido a que la 
separación entre la banda de valencia y de conducción es grande. Este tipo de 
materiales posee una conductividad del orden de magnitud de 10-20 a 10-10 (Ωm)-1.  
 
Los materiales aislantes o también llamados dieléctricos se caracterizan por su alta 
resistividad debido a que tiene sus electrones fuertemente ligados a los núcleos, requiere 
de altos suministros de energía para desplazarlos de un átomo a otro y están constituidos 
por moléculas eléctricamente neutras polares o no polares. La conductividad de estos 
materiales se ve modificada con la variación en la frecuencia de campo eléctrico aplicado 
y con la temperatura [55].  
Los granates son clasificados como aislantes y en vista de que un dieléctrico tiene todos 
sus electrones ligados, el único movimiento que posee es el ligero desplazamiento de las 
cargas positivas y negativas en sentido opuesto. Este se convierte en un desplazamiento 
notable y fácil de medir debido a que a nivel macroscópico el número elevado de pequeños 
desplazamientos es acumulativo, esto produce un conjunto alineado de dipolos eléctricos, 
fenómeno que es conocido como polarización, del cual dependen la gran variedad de 
aplicaciones de este tipo de materiales [56]. 
La Figura 1-9 muestra el comportamiento de los dieléctricos en presencia de un campo 
eléctrico, el campo en el material Eint esta descrito por la ecuación 1.8, este es igual a la 
resta entre el campo aplicado E0 y el campo inducido por la polarización Eind. El campo en 
el interior del material (ver Ecuación 1.9), se puede determinar si se conoce el campo 
aplicado y la constante dieléctrica o también llamada permitividad dieléctrica, 𝜺, que se 
expresa en relación con la permitividad del vacío y se denomina permitividad relativa (ver 
Ecuación 1.10). Esta constante permite definir la capacidad relativa de un material para 
transportar corriente interna. 
?⃗? 𝑖𝑛𝑡 = ?⃗? 0 − ?⃗? 𝑖𝑛𝑑                                                                                                               (1.8) 
?⃗? 𝑖𝑛𝑡 = ?⃗? 0 − ?⃗? 𝑖𝑛𝑑 =
?⃗? 0
𝜀𝑟
                                                                               (1.9) 





                                                                                                (1.10) 
Figura 1 -  9: Material dieléctrico en presencia de un campo eléctrico, a) sin campo aplicado 
y b) con campo aplicado (Elaboración propia). 
 
La determinación de la constante dieléctrica para los granate suele realizarse empleando 
la ecuación 1.11, donde 𝜺´es la permitividad de la muestra, 𝑪𝒑 , la capacitancia paralela, 𝒅 
es el espesor de la muestra en forma de pastilla, 𝜺𝒐es la permitividad del vacío y 𝑨 es el 
área transversal. 
𝜀´ = 𝐶𝑝𝑑/𝜀𝑜𝐴                                                                                                                 (1.11) 
La constante dieléctrica presenta diferentes valores dependiendo de la frecuencia. A bajas 
frecuencias las variaciones en la constante dieléctrica se deben a la polarización dipolar e 







2. Estado del arte 
De 1925 a 1928 el cristalógrafo y mineralogista George Menzer correlacionó por medio de 
la técnica de difracción de rayos X la estructura de minerales que eran utilizados 
mayoritariamente como abrasivos y piedras preciosas tales como: piropo, almandina, 
espesartina, grosularia, uvarovita y andradita los cuales clasificó como granates. Estos 
silicatos minerales con formula ((Ca, Fe, Mn)3(Al, Fe, Mn, Cr, Ti, V)2 (SiO4)3) presentaron 
estructura cubica con grupo espacial Ia-3d (230) [58].  
Los resultados obtenidos por Menzer fueron el punto de partida para la síntesis de granates 
dando origen a investigaciones que tenían como fin evaluar el papel del itrio y el aluminio 
en el sistema (Mn3-zYz)Al2(Si3-xAlx)O12, esto conllevo a que se diera por primera vez la 
sustitución total del silicio por el aluminio llevando con éxito a la primera síntesis del granate 
de aluminio itrio (Y3Al5O12), estos estudios permitieron determinar de manera más certera 
las posiciones atómicas en la estructura tipo granate [59]. Es así como también se logra la 
síntesis de los nuevos granates de gadolinio itrio (Y3Ga5O12), aluminio samario (Sm3Al5O1) 
y galio samario (Sm3Ga5O12) a partir del método de reacción de estado sólido a partir de 
óxidos de tierras raras y óxidos metales de transición [60]. 
El descubrimiento de la magnetización espontanea, se dio por error cuando en la síntesis 
de perovskitas se formó una fase granate debido a la reacción incompleta de los óxidos 
mixtos [61]. Desde este gran descubrimiento surgió mayor interés sobre este tipo de 
materiales dado que este fue el primer caso en que se determinó que los iones de tierras 
raras contribuyen a la magnetización espontanea en estos materiales. La determinación 
de la interacción entre los iones magnéticos fue posible gracias a los primeros 
monocristales de Y3Fe5O12. 
Debido a la síntesis de monocristales de Y3Fe5O12 se pudo determinar de manera más 
certera los parámetros estructurales. Es así como los granates fueron descritos con la 
formula {A3}[B2](B3)O12 donde {A3} es un catión de tierra rara, [B2] y (B3) son cationes 
ubicados en los sitios dodecaédrico (c), octaédrico (a) y tetraédrico (d) en la estructura 
respectivamente. Cada uno de los dos iones octaédricos, interactúa con seis iones 
tetraédricos y cada uno de los tres iones tetraédricos interactúa con cuatro iones 
octaédricos y esto corresponde a un total de veinticuatro interacciones [63]. 
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Gracias a las destacadas propiedades encontradas en el Y3Fe5O12, este tipo de materiales 
ganaron gran auge el año de 1970 debido a que presenta propiedades electromagnéticas 
y magneto-ópticas únicas. Este material presenta alto punto de fusión, gran resistividad, 
altas propiedades electromagnéticas, alta estabilidad térmica, baja expansión térmica y 
alta estabilidad química, tiene TC = 286 °C (TC es la temperatura por encima de la cual un 
material pasa de ser ferrimagnético a paramagnético) y se caracteriza por presentar un 
comportamiento ferrimagnético que se atribuye a la interacción de los iones de Fe3+(a) con 
Fe3+(d) [64]. 
Este fue entonces el punto de partida para investigaciones posteriores en donde se 
empezó a sustituir el catión en el sitio A por distintos elementos de tierras raras con el fin 
de evaluar las propiedades particulares que se puede obtener. Es así como se dio la 
síntesis de granates de neodimio hierro (Nd3Fe5O12) y praseodimio hierro (Pr3Fe5O12) con 
parámetros de red similares, de TC = 296 °C y MS = 20.65 Oe [65]. Posteriormente fue 
sintetizado por spray pirolisis el granate de gadolinio hierro (Gd3Fe5O12), este método fue 
utilizado debido a su simplicidad, flexibilidad y capacidad para crear pequeñas partículas 
de alta pureza lo que llevó a obtener granates de una pureza mayor del 95% y con tamaños 
de partícula entre 0.05 y 2.00 µm con potenciales aplicaciones en grabación de datos 
gracias a sus propiedades magneto-ópticas [66]. 
Las propiedades encontradas en estos materiales hasta ese momento impulsaron el 
desarrollo de nuevas investigaciones en la que se sustituyó el sitio dodecaédrico de la 
estructura con dos elementos de tierras raras como en el caso de la síntesis del granate 
de itrio hierro sustituido con lantano (Y3-xLaxFe5O12 con x = 0.0, 0.25, 0.5, 0.75 y 1.0) por el 
método sol-gel logrando obtener una Ms más alta (34 emu/cm3) y un Hc más bajo (27 Oe) 
a lo reportado hasta entonces [15]. Estudios posteriores demostraron que las propiedades 
de este tipo de materiales no están descritas solo por la composición sino también por el 
tamaño de partícula puesto que la MS disminuye con el tamaño de partícula, considerando 
que debajo de 190 nm empiezan a aparecer dominios magnéticos individuales y el Hc 
alcanza sus valores máximos con diámetros cercanos al valor crítico [10,11]. 
Hay que mencionar, además, que la sustitución por cerio (CexY3-xFe5O12) otorga al granate 
una excelente propiedad magnetóptica en la región del infrarrojo, junto con el aumento en 
la constate de Faraday, haciendo de este un adecuado material para ser aplicado como 
un sensor de campo magnético [67]. Así mismo, la sustitución con erbio (ErxY3-xFe5O12) 
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demostró que la inserción de elementos de tierras raras en el sitio dodecaédrico es una de 
las formas más efectivas de modificar las interacciones con la subestructura de hierro, esto 
llevó a descubrir que las propiedades magnéticas y magnetópticas se ven fuertemente 
influenciadas por la sustitución del itrio [68]. Más aun, también es importante el valor de 
sustitución (x), ya que se comprobó que en mediciones magnéticas para el granate de 
hierro-itrio sustituido con gadolinio (Y3-xGdxFe5O12) en un amplio rango de temperaturas de 
5.0 a 700 K, la Tcp disminuye con valores de x < 1 y llega a cero cuando x = 0.24 [69]. 
En otras investigaciones se demostró que la magnetización de saturación MS disminuye 
levemente con la sustitución por samario (Y3-xSmxFe5O12) para valores de x entre 0.0 y 1.0 
y este cambio se hace aún más notorio cuando toma valores de x ≥ 1.0 (Figura 2-1). Este 
comportamiento fue explicado en función del radio iónico de la tierra rara sustituyente, 
demostrando que menores valores de radio iónico, originan distorsión de los sitios 
octaédricos y tetraédricos en pequeños grados y esto propicia distintos entornos químicos 
alrededor de los sitios del hierro ocasionando giros magnéticos diferentes y conlleva así a 
variación en la respuesta magnética [51]. La investigación realizada demostró que los 
tamaños de partícula dependerán del catión de tierra rara sustituido, debido a que, a mayor 
radio iónico y proporción de dopaje, mayor será el tamaño de partícula obtenida. Estos 
resultados fueron punto de partida de estudios importantes, en los cuales se demostró que 
los granates se hierro samario presentan alta permitividad dieléctrica y permiten su 
aplicación en sistemas de almacenamiento de energía [17].   
Figura 2- 1: Variación de MS con la concentración de Sm en Y3-xSmxFe5O12 (Tomado de 
[51]. 
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Las aplicaciones tecnológicas en general requieren de una selección y combinación de 
materiales, de tal manera que las propiedades de estos sean las óptimas para una 
aplicación particular, es así como diferentes materiales trabajan juntos para generar un 
sistema de propiedades únicas [16]. Debido a esto desde el año 2007 se incrementaron 
las investigaciones sobre la doble sustitución en estos granates con distintos cationes de 
tierras raras y se encontró que la sustitución por elementos, ya sean de carácter magnético 
o eléctrico les da a estos materiales unas propiedades que los hace útiles para aplicaciones 
importantes que van desde dispositivos de almacenamiento de datos hasta uso en paneles 
solares [70].  
Srinath y Praveena en el año 2014 demostraron que dopar con gadolinio el granate de 
Y3Fe5O12 mejora las propiedades de absorción de microondas lo que potencializa su 
aplicación en dispositivos de microondas y aisladores magneto-óptico [24].  Mientras que 
dopar con elementos como el disprosio modifica las propiedades dieléctricas y magnéticas 
haciéndolo promisorio para uso en radares [71].  Kim et al. En el año 2000 demostraron 
que los granates con sustitución de lantano en el sitio A exhiben propiedades magnéticas 
muy similares a las encontradas cuando se realiza la sustitución por itrio, permitiendo así 
su aplicación en dispositivos de microondas y medios de grabación magneto-óptico, los 
resultados obtenidos mostraron que la magnetización de saturación dependerá de la 
concentración de lantano [15]. Por último, se ha establecido que la sustitución por lutecio 
no contribuye a ningún comportamiento magnético debido a la ausencia de electrones no 
emparejados en este catión, por lo tanto, el momento magnético neto en estos granates 
sustituidos está dado por la distribución desigual de los iones Fe3+ en los sitios octaédricos 
y tetraédricos, debido a este acoplamiento magnético-dieléctrico este material presenta 
aplicaciones importantes en telecomunicaciones e industria de almacenamiento de datos 
[19].  
Tal como se mostró anteriormente, los estudios entorno a los granates han ido en 
incremento debido a las variadas propiedades que pueden presentar, atribuidas a las 
distintas sustituciones que permite su estructura cristalina. Por lo tanto, investigaciones 
actuales se enfocan además en optimización los métodos de síntesis con el fin que sean 
altamente eficientes y más amigables con el medio ambiente. La metodología más utilizada 
es la reacción de estado sólido, donde se mezclan óxidos de tierras raras (TR2O3) y óxido 
hierro (Fe2O3) y se sinterizan a altas temperaturas por encima de 1300 °C y tiempo superior 
a las 15 h; a este método se asocian desventajas tales como: partículas de gran tamaño, 
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baja homogeneidad, proceso de molienda que introduce algunas impurezas y altos gastos 
energéticos [72,29]. Esto ha dado cabida a la implementación de métodos químicos, tales 
como citrato, sol-gel [22], hidrotérmico [25], co-precipitación [27] con los cuales se pueden 
preparar materiales con mayor homogeneidad, alta pureza, menores tamaños de 
partículas, menores tiempos y temperaturas de síntesis. A pesar de estas ventajas, en 
estos métodos es necesario de controles cuidadosos de pH, concentración de la base, 
agente complejante, temperatura y tiempos de reacción [73-75]. 
Actualmente se ha sintetizado los granates de samario hierro por el método de reacción 
de estado sólido. Deka et al.  en el año 2017 sintetizaron el sistema Y3-xSmxFe5O12 con x= 
0.0 a 3.0 de fase pura por el método de reacción de estado sólido con temperaturas de 
síntesis de 1400 °C [7] y en el año 2017 Liu et al. reportaron la síntesis de Sm3Fe5O12 con 
temperatura de calcinación de 1200 °C y de sinterización de 1400 °C [45]. Debido a esto 
se busca optimizar los métodos actuales, tales como el método citrato que ha mostrado 
buenos resultados, debido a que el ácido cítrico es un agente quelante adecuado para 
obtener materiales con partículas de menor tamaño, mejor homogeneidad en la 
composición, alta pureza y con mejores propiedades empleando tiempos y temperaturas 
de calcinación menores que a las reportadas por otros métodos, entre ellos el método 
cerámico, en donde primero se forma el precursor amorfo y luego se convierte en la fase 
deseada por medio de una calcinación, este método ha mostrado que favorece la 
formación de materiales de gran homogeneidad, con tamaños de partícula del orden de 
los nanómetros, altas purezas, empleando tiempos y temperaturas menores a las 
reportadas [47]. 
En este trabajo se sintetizaron granates de Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd, Lu y La) con x = 
0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 los cuales no han sido reportados hasta ahora con esos 
cationes y valores de sustitución. Los granates fueron obtenidos por los métodos citrato y 
cerámico con el fin de estudiar el efecto del método de síntesis y la sustitución sobre las 







3. Metodología  
En este capítulo se describe la metodología seguida en el proceso de síntesis de los 
materiales obtenidos por el método cerámico y citrato, así como las técnicas de 
caracterización empleadas.  
3.1 Síntesis de los sistemas Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Dy, Gd, 
Lu y La) con x = 0.0 – 1.0 
 
3.1.1 Síntesis por el método cerámico 
Los granates de tipo Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd, Lu y La) con x =0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 
0.8 y 1.0 se prepararon partiendo de cantidades estequiometricas de: óxido de samario 
(III) (Sm2O3 -99.99% Sigma-Aldrich), óxido de disprosio (III) (Dy2O3-99.999% Sigma-
Aldrich), óxido de gadolinio (III) (Gd2O3-99.999% Sigma-Aldrich), óxido de lantano (III) 
(La2O3-99.999% Sigma-Aldrich), óxido de lutecio (III) (Lu2O3-99.999% Sigma-Aldrich)  y 
óxido de hierro (III) (Fe2O3-99.99% Sigma-Aldrich) previamente calcinados a 800 °C por     
2 h en un horno tipo mufla, con el fin de eliminar la humedad y carbonatos presentes. 
La reacción puede ser representada por la siguiente ecuación: 
(3 − x)Sm2O3 + xTR2O3 + 5Fe2O3 → 2Sm3−xTRxFe5O12                               (3.1) 
Seguido del proceso de mezcla de los óxidos precursores, cada una de las mezclas de los 
óxidos en polvo (ver Ecuación 3.1) se molturó por 3h en un mortero de ágata y luego 
sometida a calcinación en crisoles de alúmina, en un horno tipo mufla, a una temperatura 
de 850 °C por un tiempo de 12 h con velocidad de calentamiento de 100 °C/ h. Después 
de este proceso, estas muestras se molturaron por un tiempo de 2 h y se prepararon 
pastillas de 7 mm de diámetro y 1 mm de espesor, a una presión de 2.5 MPa, estas pastillas 
se llevaron a etapa de sinterización la cual se realizó en un horno tubular a una temperatura 
de 1200 °C por 20 h, a una velocidad de calentamiento de 100 °C/ h. La Figura 3-1 muestra 
las rampas de calentamiento empleadas en el proceso de calcinación y sinterización. 
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Figura 3- 1: Rampas de calcinación y sinterización empleadas en el método cerámico.  
 
 
3.1.2 Síntesis por el método citrato 
Cada uno de los óxidos mixtos tipo granate de los sistemas Sm3-xDyxFe5O12, Sm3-
xGdxFe5O12, Sm3-xLuxFe5O12 y Sm3-xLaxFe5O12, con valores de x = 0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 
y 1.0 se prepararon por el método citrato siguiendo los pasos descritos a continuación: 
Se partió de los óxidos de samario (III) (Sm2O3 -99.99% Sigma-Aldrich), óxido de disprosio 
(III) (Dy2O3-99.999% Sigma-Aldrich), óxido de gadolinio (III) (Gd2O3-99.999% Sigma-
Aldrich), óxido de lantano (III) (La2O3-99.999% Sigma-Aldrich), óxido de lutecio (III) (Lu2O3-
99.999% Sigma-Aldrich) y óxido de hierro (III) (Fe2O3-99.99% Sigma-Aldrich) previamente 
calcinados a 800 °C por 2 h en un horno tipo mufla, esto con el fin de eliminar la humedad 
y carbonatos presentes. 
A los óxidos debidamente tratados se les adicionó bajo continua agitación cantidades 
estequiométricas de ácido nítrico de acuerdo a la ecuación 3.2, lo que permitió preparar 
disoluciones 0.50 M de nitratos de cada uno de los elementos de tierras raras y 
disoluciones 1.0 M de nitrato de hierro. 
M2O3 + 6HNO3 → 2M(NO3)3 + 3H2O                                                                          (3.2) 
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Se preparó una disolución de ácido cítrico 1.0 M a partir de ácido cítrico monohidratado, 
HOC(COOH)(CH2COOH)2.H2O, marca Merck, con una pureza del 99%. Esta disolución 
fue titulada con una disolución de NaOH en presencia de fenolftaleína como indicador.  
Las disoluciones acuosas precursoras se prepararon mezclando cantidades 
estequiometricas de disoluciones de nitrato de hierro, nitrato de samario, nitratos de 
elementos de tierras raras y ácido cítrico con las concentraciones indicadas en la Tabla 
3.1, la concentración de ácido cítrico en cada una de las disoluciones es 0.16 M y una 
relación citrato/catión igual a uno. La ecuación 3.3 muestra la reacción aproximada que 
sucede.  
3Sm(NO3)3 + 5Fe(NO3)3 + 8C6H8O7 + 18xO2 → 48CO2 + 24NOx + 32H2O +
Sm3Fe5O12                                                                                              (3.3) 
 
Tabla 3- 1: Composiciones de las disoluciones empleadas en la síntesis de los granates 

















Sm2.9TR0.1Fe5O12 0.058 0.002 0.100 
Sm2.8TR0.2Fe5O12 0.056 0.004 0.100 
Sm2.6TR0.4Fe5O12 0.052 0.008 0.100 
Sm2.4TR0.6Fe5O12 0.048 0.012 0.100 
Sm2.2TR0.8Fe5O12 0.044 0.016 0.100 
Sm2TRFe5O12 0.040 0.020 0.100 
 
Las disoluciones preparadas se sometieron a un proceso de gelificación y secado en una 
estufa a 120 °C hasta obtener una espuma que fue sometida posteriormente a una etapa 
de precalcinación a 400 °C por 1h con el fin de eliminar la mayor cantidad de material 
carbonoso y nitrogenado, finalmente estos materiales precalcinados se sometieron a un 
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proceso de calcinación a 900 °C por 2h, con el fin de obtener la fase cristalina característica 
de los granates. 
Figura 3- 2: Rampas de precalcinación y calcinación empleadas en el método citrato.  
 
 
3.2 Caracterización de los sistemas Sm3-xTRxFe5O12 (TR = 
Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0 – 1.0 
 
3.2.1 Difracción de rayos X 
Es una técnica no destructiva que se basa en hacer incidir un haz de rayos X sobre una 
muestra altamente ordenada de estructura cristalina. Estos rayos X son generados por un 
tubo de rayos catódicos, filtrados para producir radiación monocromática y dirigidos hacia 
la muestra. La dirección de los rayos X difractados dependerán de las características de la 
celda unidad como tamaño y forma. Las intensidades dependerán del tipo de átomos y 
disposición de estos en la estructura. 
La difracción de rayos X satisface la ley de Bragg (ver Ecuación 3.4), donde λ, es la longitud 
de onda de la radiación incidente, θ, es el ángulo de difracción, d, es la distancia interplanar 
de los planos paralelos considerados y n, es un número entero igual o mayor que uno e 
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indica el orden de la difracción. Cuando se cumple esta ecuación, (Figura 3-3 (a)) los rayos 
X dispersados por los átomos en el plano de una estructura periódica están en fase y la 
difracción se produce en la dirección definida por el ángulo θ [76]. 
𝑛𝜆 = 2𝑑 𝑠𝑒𝑛𝜃                                                                                                      (3.4) 
Figura 3- 3: Condición geométrica para la difracción de los planos en la red. a) Interferencia 
constructiva, se da cuando los frentes de onda están en fase y b) interferencia no 
constructiva, se da cuando los frentes de onda no están en fase (Adaptado de [77]). 
 
Al estar constituido un material policristalino por muchos cristales diminutos con distintas 
orientaciones, la modificación del ángulo de medida permite la detección de todos los 
planos de difracción posibles al ser irradiados con el haz de rayos X. Esta técnica de 
caracterización permite determinar tamaño de cristal, estructura cristalina, distancia 
interplanar y determinación de los parámetros de red [78].  
El análisis estructural de cada uno de los óxidos mixtos sintetizados por los dos métodos 
cerámico y citrato se realizó por medio de difracción de rayos X, para lo cual se utilizó un 
equipo PANalytical X’pert PRO-MPD, equipado con un detector Ultra fast X’Celerator en 
disposición Bragg-Brentano, usando la radiación Cu Kα (λ = 1.54186 Å) entre 20° y 90°, 
con pasos de 0.0260° y tiempo de paso 59.925 s. Todas las medidas se desarrollaron con 
un corriente de 40 mA y un voltaje de 45 kV. Los resultados de difracción de rayos X fueron 
posteriormente procesados con ayuda de los programas X'Pert® High Score y XPowder. 
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3.2.2 Refinamiento Rietveld 
El refinamiento estructural por medio del método Rietveld consiste en minimizar la 
diferencia entre el difractograma experimental y el difractograma calculado, a partir de un 
modelo estructural aproximado. Este método emplea todo el difractograma y permite 
resolver los problemas de solapamientos de picos. La ecuación 3.5 muestra la función a 
minimizar SY, donde yi(o) es la intensidad observada e yi(c) es la calculada, del punto i-esimo 
del conjunto de datos y wi es el peso asignado a cada punto. 
 
𝑆𝑦 = ∑ 𝑤𝑖𝑖 |𝑦𝑖(𝑜) − 𝑦𝑖(𝑐)|
2
                                                                                            (3.5) 
 
yi(c) se determina a partir de dos tipos de datos, los parámetros atómicos y parámetros 
globales, los primeros permiten calcular las intensidades de las diferentes reflexiones y los 
segundos son el conjunto de parámetros que afectan todo el difractograma. Durante el 
refinamiento estos dos parámetros se optimizan en un procedimiento de mínimos 
cuadrados hasta obtener el mejor ajuste y una mejor información de la estructura cristalina.  
La ecuación 3.6 muestra que la intensidad calculada para cada punto 2θi, estará dada a 
partir de la suma de las contribuciones de todas las reflexiones (k) en ese punto del 
difractograma, más la contribución del fondo del difractograma en este punto b(2θi). Sα, es 
el factor de escala de la fase estudiada, k, representa los índices de Miller para una 
reflexión dada: mk es la multiplicidad de la reflexión, Lp(2θi) contiene los factores de 
corrección de Lorentz y polarización, Pk, es una función que corrige los efectos de 
orientación preferente, factor de corrección de la absorción y la extinción.  
 
𝑦𝑖
(𝑐) = 𝑏(2𝜃𝑖) + 𝑆𝛼 ∑ 𝑚𝑘𝑘 |𝐹𝑘|
2ℎ(2𝜃𝑖 − 2𝜃𝑘)𝐿𝑝(2𝜃𝑖)𝑃𝑘                             (3.6) 







𝑒[2𝜋𝑖(ℎ𝑥𝑛+𝑘𝑦𝑛+𝐼𝑧𝑛)]                                                                        (3.7) 
 
Por último, Fk, es el factor de estructura para la reflexión k-ésima (ver Ecuación 3.7), donde 
la sumatoria está extendida a los n-átomos que componen la estructura cristalina del 
compuesto que se estudia, por tales motivos dentro de este factor se encuentran 
contemplados parámetros estructurales y atómicos, mientras que los parámetros globales 
están descritos por la ecuación 3.6.  
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                                                                          (3.8) 
 







                                                                                   (3.9) 
 
𝑅𝐹(%) = 100 𝑥 
∑ |𝐹ℎ𝑘𝑙(𝑜𝑏𝑠)−𝐹ℎ𝑘𝑙(𝑐𝑎𝑙)|ℎ𝑘𝑙
∑ 𝐹ℎ𝑘𝑙ℎ𝑘𝑙 (𝑜𝑏𝑠)
                                                                               (3.10) 
 











                                                                                                                         (3.12) 
 
Los dos mejores indicadores de la calidad de ajuste mediante el método Rietveld se da por 
inspección visual del patrón obtenido y por valores de los índices de desacuerdo. Entre 
estos factores de desacuerdo se encuentra: Rwp, que es el factor del difractograma 
ponderado (ver Ecuación 3.8), el cómputo se realiza para cada uno de los puntos del 
difractograma. Rp, evalúa todos y cada uno de los diferentes puntos del difractograma con 
esquema de cómputo diferente (ver Ecuación 3.9). Rexp, es el factor estadístico esperado 
(ver Ecuación 3-11), donde N es el número de observaciones independientes, P es el 
número de parámetros refinados y C el número de ecuaciones que restringen el 
refinamiento y refleja la calidad de los datos. RF(%) este valor de desacuerdo computa la 
diferencia entre los factores de la estructura, Fhkl, observados y los calculados a partir del 
modelo estructural refinado y se calcula como se muestra en la ecuación 3.10. Por ultimo   
χ2 que es la bondad ajuste y se determinan por la ecuación 3.12, para que sea ideal χ 2 
debe tomar valores próximos a la unidad [79].  
 
El análisis de refinamiento por el método Rietveld se realizó utilizando los programas GSAS 
(General Structure Analysis System) y PCW (PowderCell para Windows). Para los 
resultados de difracción de rayos X de las muestras más representativas del sistema       
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Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidas por el método 
cerámico y citrato. 
 
 
3.2.3 Espectroscopia Raman  
 
La espectroscopia Raman es una técnica de caracterización que proporciona información 
de la composición química y estructural de materiales orgánicos e inorgánicos. Permite 
estudiar modos de baja frecuencia como los vibratorio y rotatorios entre otros. Esta técnica 
se basa en fenómenos de dispersión inelástica o de dispersión de Raman, que tiene origen 
cuando se hace incidir sobre el material un haz de luz monocromático, la luz dispersada 
inelásticamente experimenta ligeros cambios de frecuencia que dependen del material 
analizado. 
 
El análisis por espectroscopia Raman se realizó a las muestras con x = 0.0 y 1.0 del 
sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd y Lu) obtenidas por el método citrato y citrato, este 
análisis se realizó en un equipo DRX Raman en Microscope - Thermo Scientific equipado 




3.2.4  Microscopia electrónica de barrido y espectroscopia 
dispersiva de rayos X  
 
La microscópica electrónica de barrido (MEB) es una técnica de caracterización no 
destructiva, la cual permite determinación de propiedades morfológicas y tamaño de 
partícula. La imagen obtenida es resultado de detección, procesamiento y visualización de 
las señales resultantes de las interacciones entre un haz de electrones de alta energía con 
la muestra. Al interactuar el haz con la superficie de la muestra se generan principalmente 
electrones secundarios y retrodispersados, a partir de los cuales se puede obtener valiosa 
información del material analizado. Los electrones secundarios al ser de muy baja energía, 
proporcionan información topográfica de la muestra, mientras que los electrones 
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retrodispersados son de mayor energía y están relacionados con la masa atómica debido 
a que son sensibles a las variaciones en el número atómico de los elementos 
constituyentes de la muestra analizada, gracias a esto, se puede observar diferencia de 
tonos de grises en la micrografía atribuidos a variaciones en la homogeneidad en la 
composición del material. 
El microscopio electrónico de barrido, puede estar dotado de un detector de energía 
dispersiva de rayos X o EDX por sus siglas en inglés (Energy Dispersive X-Ray), el cual 
permite el análisis semicuantitativo de la composición elemental de la muestra, esta técnica 
se basa en la interacción entre una fuente de excitación de rayos X y una muestra, la 
caracterización se fundamenta en que cada elemento tiene un único espectro de emisión 
electromagnética [80-81]. 
El análisis por MEB de las muestras más representativas del sistema Sm3-xTRxFe5O12  (TR 
= Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidas por el método cerámico y citrato, se 
realizó en un microscopio Tescan Vega 3 SB, con un voltaje de aceleración de 15 kV y una 
distancia de trabajo entre 7 a 9 mm, las muestras fueron recubiertas con oro con el fin de 
aumentar la resolución debido al tamaño de partícula. Se obtuvieron imágenes con 
electrones secundarios (SE) y retrodispersados (BSE), para las muestras obtenidas por el 
método de reacción en estado sólido a 5000x y 10000x, mientras que para las muestras 
obtenidas por el método citrato se tomaron imágenes a 10000x y 30000x.  La magnificación 
similar para ambos casos (10000x) permitió realizar la comparación más certera entre los 
métodos de síntesis. La determinación del tamaño aproximado de partícula se realizó a 
partir de un conteo estadístico en dos imágenes de mayor aumento, empleando el 
programa ImageJ.  
Hay que mencionar, además, que el análisis semicuantitativo se realizó para las muestras 
del sistema Sm3-xTRxFe5O12  (TR = Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidas por el 
método citrato y cerámico con un voltaje de aceleración de 30 kV. 
3.2.5 Caracterización magnética 
 
Las propiedades magnéticas son comúnmente determinadas por la técnica de 
magnetometría que emplea un magnetómetro de muestra vibrante o VSM por sus siglas 
en inglés (Vibranting Sample Magnetometer), esta es una técnica no destructiva a partir de 
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la cual se determinan propiedades tales como MS, Mr, susceptibilidad magnética y HC. El 
principio de funcionamiento de esta técnica es la ley de inducción de Faraday, el quipo 
posee una bobina que induce el campo magnético mediante un voltaje aplicado y esto 
permite analizar el comportamiento de la muestra cuando interactúa con el campo 
magnético. 
Esta técnica permite hacer medidas de magnetización en función del campo a temperatura 
constate y medidas de magnetización en función de la temperatura a campo constaste, 
esta última emplea el método ZFC-FC (Zero Field Cooled- Field Cooled) que consiste en 
bajar la temperatura de la muestra hasta un valor mínimo para luego aumentarla y medir 
la magnetización a medida que aumenta la temperatura (medida ZFC), después de este 
punto se hace descender la temperatura sin eliminar el campo aplicado hasta la mínima 
temperatura permitida por el equipo, posteriormente se mide la magnetización de la 
muestra al mismo tiempo que se aumenta la temperatura (medida FC).  
El análisis magnético de las muestras más representativas del sistema Sm3-xTRxFe5O12 
(TR= Dy, Gd y Lu) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidas por el método cerámico y citrato, se 
realizó en un magnetómetro de muestra vibrante modelo VersaLab de Quantum Design, 
en el cual se hicieron medidas de magnetización en función del campo aplicado a 
temperatura ambiente y rango de campo entre 30 kOe y -30 kOe. También se determinó 
la magnetización en función de la temperatura (50 a 300 K) a campo constante de 10 kOe.  
 
 
3.2.6 Caracterización eléctrica 
 
La caracterización eléctrica se realizó para las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR 
= Dy, Gd y Lu) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidas por el método citrato y cerámico, para lo 
cual fue necesario utilizar pastillas de las muestras con una geometría definida, a estas se 
les midió porcentaje de porosidad y se recubrieron con una película de plata por ambas 
caras. Para cada una de las muestras se determinó la resistencia a temperatura ambiente 
y a un voltaje constante de 40 V, para lo cual se empleó un electrómetro-medidor de alta 
resistencia, de marca Keithley modelo 6517, estos resultados permitieron determinar la 





4. Resultados y discusión 
En este capítulo se presentan los resultados y discusión de las caracterizaciones 
estructurales, morfológicas, de composición, magnéticas y eléctricas obtenidos para los 
óxidos mixtos del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0 – 1.0 
obtenidos por el método citrato y cerámico.  
4.1 Caracterización estructural  
Las Figuras de la 4-1 a 4-8 muestran los difractogramas de cada uno de los materiales del 
sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0 – 1.0 obtenidos por el método 
citrato y cerámico. Los resultados obtenidos muestran la similitud de los difractogramas 
entre cada uno de los tipos de muestras sin importar el método de síntesis empleado. 
Adicional a esto todos los difractogramas presentan señales a los mismos grados 2 Theta 
con excepción del sistema sustituido por La, que presentó distinta conformación estructural 
que se hace aún más notoria para valores de x superiores a 0.2. 
 Figura 4- 1: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xLuxFe5O12 obtenido por el  
método citrato. 
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Figura 4- 2: Difractogramas de las muestras del sistema  Sm3-xLuxFe5O12 obtenido por el 
método cerámico. 
 
Figura 4- 3: Difractogramas de las muestras del sistema  Sm3-xDyxFe5O12 obtenido por el 
método citrato. 
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Figura 4- 4: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xDyxFe5O12 obtenido por el 
método cerámico. 
 
Figura 4- 5: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xGdxFe5O12 obtenido por el 
método citrato. 
 x 
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Figura 4- 6: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xGdxFe5O12 obtenido por el 
método cerámico. 
 
Figura 4- 7: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xLaxFe5O12 obtenido por el 
método citrato. 
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Figura 4- 8: Difractogramas de las muestras del sistema Sm3-xLaxFe5O12 obtenido por el 
método cerámico. 
 
Los difractogramas obtenidos fueron analizados con el programa X'Pert® High Score, a 
partir del cual se realizó una identificación inicial del porcentaje de las fases existentes en 
el patrón obtenido por medio de un análisis comparativo empleando la base de datos 
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards). Los resultados permitieron 
determinar para el material sin sustitución de samario (Sm3Fe5O12) obtenido por los dos 
métodos la presencia de dos fases, como fase mayoritaria el granate de samario hierro 
(Sm3Fe5O12) con código de archivo JCPDS 01-073-1379, de estructura cúbica, grupo 
espacial Ia-3d (230) y con una orientación preferencial en el plano (4 2 0) y como fase 
minoritaria la ortoferrita de samario (SmFeO3) con código de archivo JCPDS 01-086-1330, 
de estructura cristalina ortorrómbica, de grupo espacial Pnma (62) y una orientación 
preferencial en el plano (1 2 1). Las Figuras 4-9 y 4-10 muestra el patrón de difracción de 
Sm3Fe5O12 obtenido por los dos métodos, donde se identifican cada una de las señales de 
las fases presentes en el material. 
 
En el anexo A se muestran las figuras con el análisis realizado a las muestras más 
representativas de los granates Sm3-xTRxFe5O12 obtenidos a 900 °C y 1200 °C por el 
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método citrato y cerámico respectivamente. Las fases identificadas junto con el porcentaje 
de cada una de ellas se resumen en la Tabla 4-1, donde también se muestra las estructuras 
cristalinas de las fases encontradas, que fueron obtenidas por medio del programa VESTA. 
Figura 4-9: Análisis del difractograma de la muestra Sm3Fe5O12 obtenida por el método 
citrato. 
 
Figura 4- 10: Análisis del difractograma de la muestra Sm3Fe5O12 obtenida por el método 
cerámico. 
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Tabla 4-1: Resultados del análisis de los difractogramas de las muestras del sistema      
Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Dy, Gd, Lu y La) con x = 0.0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 realizado 





























JCPDS 96-152-6444  
 




















Sm2LuFe5O12 100% Sm3Fe5O12 
 
100% Sm3Fe5O12 
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Sm2GdFe5O12 100% Sm3Fe5O12 
 
100% Sm3Fe5O12 
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Estos resultados evidencian que la sustitución con elementos como Lu, Dy y Gd favorece 
la estabilidad de la fase conforme el grado de sustitución aumenta, hasta lograr fase pura 
con la sustitución del 33.33% (x = 1.0) sin importar el método de síntesis empleado. A partir 
de los radios iónicos de cada una de las tierras raras (Sm3+ = 1.04 Å, Lu3+ = 0.93 Å, Dy3+ = 
0.99 Å y Gd3+ = 1.02 Å) se determinó el porcentaje de diferencia relativa entre el radio del 
samario y los cationes sustituyentes, se obtuvieron valores de 11.00% para Lu, 5.05% para 
Dy y 1.90% para Gd. Estos resultados que no superan el 15.00% y debido a que sus 
electronegatividades son similares y que todos los cationes tienen el mismo número de 
oxidación, se puede explicar porque se presentó de manera correcta la sustitución en el 
sitio A de la estructura. 
Un caso particular se observó para el sistema sustituido con La, debido a que para valores 
bajos de sustitución se dio la formación de Sm3Fe5O12 y como segunda fase la ortoferrita 
de samario sustituido con lantano (Sm1-xLaxFeO3 con x = 0.2 – 0.8). Esta fase secundaria 
fue aumentando con el grado sustitución hasta lograr un cambio estructural que llevo a la 
formación en un porcentaje mayor al 75% de fase de Sm1-xLaxFeO3. Esto es atribuido a 
que a pesar de que el La3+ con un radio iónico de 1.15 Å tiene un porcentaje de diferencia 
relativa de 9.56 %, tiene un radio mayor que el ion samario y esto es lo que posiblemente 




                                                                                           (4.1) 
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El tamaño de cristalito de todas las muestras obtenidas a 900 °C y 1200 °C método citrato 
y cerámico respectivamente (Tabla 4-2) se determinó haciendo uso de la ecuación de 
Scherrer (ver Ecuación 4.1), remplazando en ella los valores de ángulo (θ), longitud de 
onda de los rayos X (λ) y el ancho de pico a altura media correspondientes a la señal más 
intensa del difractograma (β) y una constante (K)  de 0.9. Los resultados obtenidos para 
las muestras con fase mayoritaria granate, mostraron que los tamaños de cristal están 
altamente influenciados por el catión sustituyente, debido a esto los valores más pequeños 
se correlacionaron con sistema sustituido con Lu para ambos métodos de síntesis. La 
diferencia entre los radios iónicos de las tierras raras, propicia la leve variación en la 
distancia interplanar (4 2 0) (Tabla 4-2), a pesar de que no muestra una tendencia clara, la 
cercanía entre datos junto las pequeñas variaciones demuestran que la sustitución en el 
sitio A se ha dado de manera certera.  
 
Los resultados de DRX muestran que se está dando un corrimiento de los difractogramas 
conforme aumenta el grado de sustitución de las tierras raras. Las Figuras 4-11 a 4-13 
muestran la región ampliada de la señal principal de los difractogramas de DRX de los 
sistemas Sm3-xLuxFe5O12, Sm3-xDyxFe5O12 y Sm3-xGdxFe5O12 que corresponde a la 
difracción en el plano (4 2 0), la similitud en cada de una de las señales obtenidas y la 
tendencia en el corrimiento observado hacia mayores valores de 2θ  revela una contracción 
de la celda y esto se puede atribuir a la correcta sustitución en el sitio dodecaédrico por 
cada uno de los cationes de tierras raras, esto también se puede relacionar con un cambio 
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Tabla 4- 2: Tamaño de cristal y distancia interplanar determinada para cada uno de los 





































































































































































Sm2.9Lu0.1Fe5O12 54 66 (4 2 0) 2.799(8) 2.792(7) 
Sm2.8Lu0.2Fe5O12 54 42 (4 2 0) 2.798(5) 2.797(4) 
Sm2.6Lu0.4Fe5O12 53 36 (4 2 0) 2.795(1) 2.795(3) 
Sm2.4Lu0.6Fe5O12 48 36 (4 2 0) 2.790(6) 2.790(5) 
Sm2.2Lu0.8Fe5O12 45 40 (4 2 0) 2.784(3) 2.775(6) 
Sm2LuFe5O12 52 44 (4 2 0) 2.783(0) 2.776(6) 
Sm2.9Dy0.1Fe5O12 59 66 (4 2 0) 2.800(2) 2.801(0) 
Sm2.8Dy0.2Fe5O12 56 67 (4 2 0) 2.798(9) 2.800(2) 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12 58 36 (4 2 0) 2.800(2) 2.800(5) 
Sm2.4Dy0.6Fe5O12 60 53 (4 2 0) 2.792(6) 2.812(9) 
Sm2.2Dy0.8Fe5O12 52 51 (4 2 0) 2.786(2) 2.796(3) 
Sm2DyFe5O12 57 51 (4 2 0) 2.793(7) 2.794(7) 
Sm2.9Gd0.1Fe5O12 44 61 (4 2 0) 2.803(1) 2.801(6) 
Sm2.8Gd0.2Fe5O12 62 65 (4 2 0) 2.793(1) 2.801(1) 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 62 56 (4 2 0) 2.797(4) 2.800(8) 
Sm2.4Gd0.6Fe5O12 59 58 (4 2 0) 2.797(2) 2.789(7) 
Sm2.2Gd0.8Fe5O12 58 58 (4 2 0) 2.798(7) 2.799(5) 
Sm2GdFe5O12 60 56 (4 2 0) 2.802(2) 2.797(9) 
Sm2.9La0.1Fe5O12 49 74 (4 2 0)  2.806(8) 2.802(5) 
Sm2.8La0.2Fe5O12 28 66 (4 2 0) 2.731(0) 2.802(8) 
Sm2.6La0.4Fe5O12 42 59 (1 1 2) 2.738(7) 2.744(4) 
Sm2.4La0.6Fe5O12 37 61 (1 1 2) 2.746(0) 2.743(7) 
Sm2.2La0.8Fe5O12 36 54 (1 1 2) 2.746(0) 2.748(7) 
Sm2LaFe5O12 36 40 (1 1 2) 2.756(6) 2.754(4) 
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Figura 4- 11: Región ampliada de la señal principal del sistema Sm3-xLuxFe5O12 a) método 
citrato y b) método cerámico. 
 
Figura 4- 12: Región ampliada de la señal principal del sistema Sm3-xDyxFe5O12 a) método 
citrato y b) método cerámico. 
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Figura 4- 13: Región ampliada de la señal principal del sistema Sm3-xGdxFe5O12 a) método 
citrato y b) método cerámico. 
 
 
Las fases identificadas por medio del análisis realizado con el programa X’Pert® High 
Score, sirvieron como punto de partida para realizar el análisis más detallado de los 
resultados por medio del método de refinamiento Rietveld haciendo uso de los software 
GSAS y PCW, para este análisis se escogieron las muestras más relevantes por cada 
sistema (x = 0.0, 0.4 y 1.0). Las Figuras de la 4-14 a 4-18 muestran los difractogramas 
refinados, donde las x representan el patrón experimental, la línea roja el patrón refinado, 
en verde se muestra el ruido y en azul la diferencia entre el patrón experimental y el teórico, 
adicional a esto se muestra la estructura cristalina obtenida a partir de los resultados del 
refinamiento y haciendo uso del programa Vesta. 
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Figura 4- 14: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm3Fe5O12 y estructura cristalina de 
la fase mayoritaria a) método citrato y b) método cerámico.
 
 
Figura 4- 15: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2LuFe5O12 y estructura cristalina 
a) método citrato y b) método cerámico. 
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Figura 4- 16: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2DyFe5O12 y estructura cristalina 
a) método citrato y b) método cerámico. 
 
Figura 4- 17: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2GdFe5O12 y estructura cristalina 
a) método citrato y b) método cerámico. 
Figura 4- 18: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2LaFe5O12 y estructura cristalina 
de la fase mayoritaria a) método citrato y b) método cerámico. 
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Los sistemas sustituidos con Lu, Dy y Gd obtenidos por el método citrato presentaron 
resultados semejantes, con presencia de SmFeO3 de estructura cristalina ortorrómbica de 
grupo espacial Pbnm (62) con parámetros de red de a = 5.40(5) Å, b = 5.59(4) Å y                     
c = 7.71(4) Å y volumen de celda de 233.29 Å3, esta fase se obtiene a temperaturas entre 
los 700 °C y 850 °C y se caracteriza por presentar un comportamiento antiferromagnético 
[83]. El aumento de x en el granate Sm3-xTRxFe5O12 favorece la estabilidad de la fase 
cristalina pura, lo que se corroboro con los pequeños valores de parámetros de 
refinamientos (R (%) y χ2) obtenidos y mostrados en la Tabla 4-3 y 4-4 para el método 
citrato y cerámico respectivamente. Estos resultados también muestran que a medida que 
se aumenta la concentración de Gd3+, Dy3+ y Lu3+ se modifica el ángulo de unión de Fe(a) 
-O- Fe(d) (Tabla 4-3 y 4-4) debido a la diferencia de radios iónicos. Cuando disminuye el 
radio iónico del catión de tierra rara sustituyente se aumenta la distorsión en los poliedros 
locales, esto da como resultado celdas con menores parámetros de red [84].  
Tabla 4-3: Resultados de refinamiento obtenidos de los difractogramas de DRX de las 


































































Sm3Fe5O12 12.55(5) 1.28 13.93 80% y 20% 1.98(0) 130.90(1) 
Sm2.6Lu0.4Fe5O12 12.49(8) 1.20 13.57 95% y 5% 1.81(4) 127.88(9) 
Sm2LuFe5O12 12.46(1) 1.11 22.57 100% 1.82(2) 128.96(1) 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12 12.52(4) 2.22 13.76 78% y 22% 1.83(6) 134.29(4) 
Sm2DyFe5O12 12.52(0) 1.88 10.33 100% 1.81(6) 130.28(4) 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 12.53(7) 2.16 13.47 95% y 5% 1.83(5) 131.74(5) 
Sm2GdFe5O12 12.53(0) 1.84 0.195 100% 1.81(2) 134.37(5) 
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Tabla 4-4: Resultados de refinamiento obtenidos de los difractogramas de DRX de las 
































































Sm3Fe5O12 12.53(7) 1.42 8.75 95% y 5% 1.84(7) 128.89(7) 
Sm2.6Lu0.4Fe5O12 12.49(4) 1.23 9.30 100% 1.77(9) 129.00(0) 
Sm2LuFe5O12 12.46(0) 1.11 22.57 100% 1.88(2) 125.76(8) 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12 12.50(5) 1.64 15.08 100% 1.79(2) 130.42(9) 
Sm2DyFe5O12 12.49(5) 1.10 9.71 100% 1.88(8) 125.77(8) 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 12.52(0) 1.44 9.89 100% 1.89(5) 125.76(8) 
Sm2GdFe5O12 12.50(1) 1.90 11.80 100% 1,84(0) 129.71(2) 
 
La Figura 4-19 muestra la variación de los parámetros de red por sistema para cada uno 
de los métodos de síntesis empleados, los resultados obtenidos demuestran que los 
valores más bajos de parámetro de red se correlacionan con el más pequeño de los 
cationes que es el Lu seguido por el Dy y con valores más cercanos al Sm se encuentra 
los materiales con sustituciones de Gd, dicha tendencia se aprecia sin importar el método 
de síntesis empleado.  La disminución de los parámetros de red al aumentar el grado de 
sustitución, demuestra que se ha dado la sustitución del ion de tierra rara en el sitio A de 
la estructura tipo granate.  
Al comparar los resultados de parámetro de red obtenidos por los dos métodos, las 
muestras sintetizadas por el método citrato tienen un parámetro de red mayor 
(Sm3Fe5O12=12. 55 Å) que las preparadas por el método cerámico (Sm3Fe5O12=12. 53 Å), 
el comportamiento observado está en concordancia con los resultados obtenidos por Liu 
et al. quienes sintetizaron de manera paralela la muestra de Sm3Fe5O12 por dos distintos 
métodos de reacción de estado sólido y método sol-gel donde obtuvieron parámetros de 
red de 12.53 Å y 12.54 Å respectivamente [45]. Esto se puede explicar debido a que a 
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medida que el tamaño de partícula disminuye, las interacciones dipolares repulsivas en su 
superficie aumentan debido a la existencia de orbitales electrónicos no apareados [83]. 
Además, hay que tener en cuenta que en el método citrato la presencia de especies 
carbonosas durante los procesos de combustión pueden promover la formación de 
vacancias de oxígeno en la superficie de la partícula esto da como resultado la reducción 
de Fe3+ a Fe2+, este último por tener un radio iónico mayor puede ocasionar una expansión 
de la red [85].  
Figura 4- 19: Parámetro de red de las muestras Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Lu, Dy y Gd con x 
= 0.0, 0.4 y 1.0).  
 
Las muestras de Sm3-xLuxFe5O12, Sm3-xDyxFe5O12 y Sm3-xGdxFe5O12 obtenidas por el 
método cerámico a 1200 °C mostraron ausencia de fases secundarias cuando el Sm es 
sustituido por Lu, Dy y Gd, esto confirma que el proceso de síntesis fue apropiado y 
favoreció la interdifusión de los iones y la reacción entre los precursores [39]. Hay que 
resaltar que en este trabajo se prepararon granates con fase pura a 1200 °C que es una 
temperatura 200 °C más baja en comparación con lo reportado por otros autores [7,45]. A 
pesar de la poca presencia de la fase secundaria SmFeO3 encontrada en el granate 
Sm3Fe5O12 que es de solo el 5%, los resultados aquí encontrados demuestran que se han 
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disminuido considerablemente los tiempos y temperaturas de síntesis, ya que autores 
como Deka et al. sintetizaron un sistema similar de granate de itrio hierro sustituido con 
samario (Y3-xSmxFe5O12 con x = 0.0, 0.5, 1.0, 2.0 y 3.0) de fase pura, por el método de 
reacción de estado sólido a una temperatura de sinterización de 1400 °C [7].  
En el año 2017 Liu et al. sintetizaron de manera paralela el granate de Sm3Fe5O12 por el 
método de reacción en estado sólido y por el método sol-gel, logrando obtener en ambos 
casos la fase pura, empleando para el caso del método de reacción en estado sólido 
temperatura de calcinación y sinterización de 1200 °C por 8 h y 1400 °C por 10 h 
respectivamente, para el método sol-gel fue necesario un proceso de calcinación a 950 °C 
por 12 h. Debido a esto, el presente trabajo se considera una gran contribución al desarrollo 
de métodos de síntesis de estos granates, ya que se ha logrado obtener fases puras con 
sustituciones de Sm, con una disminución considerable de tiempos y temperaturas en el 
proceso de síntesis, ya que el presente trabajo se obtuvieron granates de samario 
sustituidos por el método cerámico sinterizando a 1200 °C durante 20 h y por el método 
citrato a 900 °C durante 2 h, esto se traducen en una reducción considerable de gastos 
energéticos y por ende en costos de producción [45]. 
Los resultados obtenidos al realizar la sustitución con La no fueron favorables para la 
formación de la estructura tipo granate Sm3-xLaxFe5O12, puesto que a partir del refinamiento 
se confirmó que para la muestra de mayor sustitución obtenida por el método citrato se 
produce una fase de La0.8Sm0.2FeO3 en un porcentaje del 96% con estructura cristalina 
ortorrómbica, de grupo espacial Pbnm (62), con parámetros de red a = 5.475 Å, b = 5.567 
Å y c = 7.782 Å, volumen de celda de 237.216 Å3 y orientación preferencial en el plano      
(1 1 2) . Para el caso de la muestra obtenida por el método cerámico, la fase mayoritaria 
fue La0.6Sm0.4FeO3 con un porcentaje del 91% y con estructura cristalina ortorrómbica, de 
grupo espacial Pbnm (62) con parámetros de red a = 5.455 Å, b = 5.593 Å y c = 7.760 Å, 
volumen de celda de 237.066 Å3 y una orientación preferencial en el plano (112), adicional 
a esto los refinamientos confirmaron la presencia de fases secundarias de Fe2O3 y La2O3; 
estos resultados demuestran que el La no se integró en la estructura del granate.  
A pesar de que las perovskitas obtenidas (Sm1-xLaxFeO3) no eran el objetivo de este 
trabajo, las ortoferritas trimetalicas desde el punto de vista tecnológico presentan variadas 
aplicaciones electrocerámicas, debido a la conductividad mixta que las caracteriza [86]. 
Entre sus aplicaciones más destacas se encuentran las celdas de combustible de óxido 
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sólido, catalizadores para la oxidación y reducción de gases contaminantes y para la 
conversión de metano, como sensores magnetópticos [87] y recientemente se ha 
reportado su uso como sensores de gas para la detección de SO2 [88]. 
Figura 4- 20: Espectros Raman de las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Lu, Dy 
y Gd con x = 0.0 y 1.0) obtenido por el método citrato. 
 
Para verificar las diferentes distorsiones de los poliedros, se realizó un estudio mediante 
espectroscopia Raman a las muestras de menor y mayor grado de sustitución (x = 0.0 y 
1.0) del sistema Sm3-xTRxFe5O12 con TR = Lu, Dy y Gd, debido a que son las muestras 
más representativas y que presentaron alta pureza (x = 1.0) por ambos métodos de síntesis 
(Figura 4-20 y 4-21). La simetría cubica típica de los granates tiene 98 modos de vibración 
en el centro de zona de Brillouin, 55 de estos son silenciosos (5A1u + 5A2g + 5A2u + 10Eu + 
14F1g + 16F2u). Los modos activos en Raman del granate son 3A1g + 8Eg + 14F2g que 
corresponden a los modos internos, traslacional y rotacional [21]. Los resultados obtenidos 
muestran señales similares para todas las muestras analizadas, estas son características 
de los materiales tipo granate, lo que indica que los iones Gd3+, Dy3+ y Lu3+ se integran de 
manera adecuada en la estructura. Las señales ubicadas alrededor de 150 cm-1, 250 cm-1 
y 325 cm-1 se atribuyen a modos vibracionales de Sm3+ y TR3+ en el dodecaedro y modos 
vibracionales de Fe-O en el tetraedro y octaedro [9], lo que está en concordancia con lo 
reportado previamente para estos materiales [13], adicional a esto las señales ubicadas 
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entre 350 cm-1 y 800 cm-1 son resultado del estiramiento y reflexión del tetraedro (FeO4) 
[89]. 
Figura 4- 21: Espectro Raman de las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Lu, Dy 
y Gd con x = 0.0 y 1.0) obtenido por el método cerámico. 
Los espectros Raman obtenidos muestran un leve corrimiento a distintas frecuencias 
dependiendo del elemento sustituyente, esto se atribuye a la modificación de enlaces y 
ángulos entre átomos que se da gracias a la tierra rara sustituyente [13].Los resultados de 
estos corrimientos determinados por espectroscopia Raman están de acuerdo y refuerzan 
los resultados del análisis por medio de refinamiento Rietveld para las distancias de enlace 
Fe(d) -O (Tabla 4-3 y 4-4), esto puede ser explicado teniendo en cuenta que la frecuencia 
de vibración es proporcional con la raíz cuadrada de la constante de la fuerza de unión [44] 
y que la frecuencia es afectada por la distribución angular de los oxígenos adyacentes. 
Esto demuestra una apropiada sustitución de Sm3+ por elementos de tierras raras, 
modificando distancia de enlace y ángulos entre átomos conservando la estructura 
cristalina [89, 90]. 
La correlación entre los resultados obtenidos demuestra que la temperatura de calcinación 
de 900 °C (método de citrato) permitió obtener materiales de alta cristalina, de estructura 
tipo granate con grupo espacial Ia3d (230) y con porcentajes de pureza bastante altos que 
llegan a ser comparables con los obtenidos al calcinar a 1200 °C (método cerámico) para 
una sustitución del 33.33 % (x = 1.0). Lo cual es atribuido a la naturaleza de los precursores 
58 Síntesis y caracterización de granates del tipo Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd, Lu y La) 
 
que junto con el ácido cítrico permiten desde el inicio de la síntesis una mayor 
homogeneidad, que favorece la reacción entre los cationes llevando así a la obtención de 
materiales de alta pureza en 2 h de calcinación.  
4.2 Caracterización morfológica y composicional 
Debido a los resultados obtenidos por DRX, se ha descartado el sistema con sustituciones 
de La para el resto de las caracterizaciones, por tal motivo solo fueron analizados los 
sistemas que presentaron como fase mayoritaria el granate. 
Los óxidos mixtos más representativos del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Lu, Dy y Gd con 
x = 0.0, 0.4 y 1.0) obtenidos por el método cerámico a 1200 °C fueron caracterizados por 
medio de MEB con magnificaciones de 5000x y 10000x. Las Figuras 4-22 y 4-23 muestran 
las micrografías obtenidas con electrones secundarios, estas permiten apreciar las 
características superficiales de cada muestra. 
Figura 4- 22: Micrografías de muestras de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 
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En las micrografías obtenidas se aprecia que las muestras están conformadas por de 
partículas interconectadas con bordes bien definidos, con forma y tamaño irregular, con un 
alto grado de sinterización y poco aglomeradas. Las características de estas partículas 
dependen del proceso de nucleación y tasa de crecimiento, que se pueden ver altamente 
influenciadas por la sustitución por distintas tierras raras al afectar la alineación de los 
granos se ve finalmente representado en la formación de partículas de variados tamaños 
y formas [57]. 
Figura 4- 23: Micrografías de muestras de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 












Los espacios observados entre las partículas en cada una de las micrografías obtenidas, 
permite afirmar que el proceso de prensado durante el proceso de empastillado de estas 
muestras favoreció la cinética de densificación. A pesar de que se empleó la misma presión 
en todas las muestras, la densificación de estas no es la misma, estas diferencias pueden 
ser atribuidas a la composición química y tamaño de partícula del precursor. No obstante, 
el proceso de prensado favoreció la difusión y reacción entre precursores que beneficio la 
formación de la fase cristalina deseada y llevo a una reducción en la temperatura y tiempo 
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de sinterización [91]. En estas muestras se observa que la sustitución de samario por los 
elementos de tierras raras promueve la formación de partículas gran tamaño y con 
cavidades más grandes, las partículas de mayor tamaño se observan en las muestras con 
sustitución de Gd y Dy.  
Las Figuras 4-24 y 4-25 muestra los resultados de la caracterización morfológica de las 
muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Lu, Dy y Gd (x= 0.0, 0.4 y 1.0) obtenidas por 
el método citrato y calcinadas a 900 °C. Estas micrografías fueron tomadas a 10000x y 
30000x luego de aplicar una capa delgada de oro-paladio a estas muestras de carácter 
dieléctrico, con el fin de disminuir la acumulación de carga y así lograr mejor resolución. 
Figura 4- 24: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12  (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 y 1.0 obtenida 












Las micrografías obtenidas a partir de los electrones secundarios muestran la formación 
de agregados irregulares, distribuidos de forma heterogénea y conformados por partículas 
distintos tamaños y con forma irregular. El análisis realizado a una mayor magnificación 
(30000x) muestra pequeñas partículas esferoidales en la superficie de partículas de 
tamaño micrométrico. Gracias a que, en esta ruta de síntesis, la naturaleza de los 
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precursores y el proceso de autocombustión favorece la formación de partículas 
nanométricas en los procesos intermedios que al ser llevadas a posteriores procesos de 
calcinación permite obtener partículas con alto grado de densificación. Las pequeñas 
cavidades observadas están relacionadas con la salida de gases (óxidos de nitrógeno, 
dióxido de carbono y vapor de agua) que son generados durante el proceso de pre-
calcinación y calcinación [92].  
Figura 4- 25: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 y 1.0 obtenida 
por el método citrato (30000x). 
 
Comparando la forma y tamaño de las partículas de las muestras obtenidas por el método 
cerámico (Fig. 4 – 22 y 4 - 23) con las partículas de las muestras obtenidas por el método 
citrato (Fig. 4 - 24 y 4 - 25), podemos concluir que por el método citrato se obtienen 
partículas interconectadas de menor tamaño, con forma alargada y con bordes 
redondeados, por el método cerámico se obtienen partículas de forma irregular y con un 
rango mayor de tamaños. Las partículas obtenidas por el método citrato son de menor 
tamaño y están conformadas por cristalitos de mayor tamaño de acuerdo con los 
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Figura 4- 26: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm3Fe5O12 obtenido por a) método 
citrato y b) método cerámico. 
resultados obtenidos por difracción de rayos X (ver Tabla 4 - 2). Este menor tamaño puede 
ser explicado por las menores temperaturas y tiempos de calcinación.  
Por medio del software ImageJ se determinó el tamaño promedio aproximado del diámetro 
de partícula de las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0, 
0.4 y 1.0 obtenidos por los métodos citrato y cerámico, para lo cual se utilizaron dos 
imágenes tomadas a mayor aumento, 10000x para el método cerámico y 30000x para el 
método citrato. 
En el anexo A se muestran la distribución aproximada de tamaños de partículas obtenidos 
para cada uno de los sistemas. Las partículas de menor tamaño se obtuvieron por el 
método citrato y esto es atribuido a que los precursores fueron sometidos a menores 
temperaturas durante periodos más cortos. Por otra parte, las muestras obtenidas por el 
método cerámico presentaron mayores tamaños de partículas debido a que el periodo 
prolongado de calcinación y sinterización favorece la agregación y crecimiento de las 
partículas precursoras [83].  
Las Figuras 4-26 a 4-29 muestran los resultados del análisis semicuantitativo de 
composición obtenidos por EDX de las muestras más representativas de cada sistema (el 
resto de resultados de composición obtenidos se muestran en el anexo A). Para cada uno 
de los espectros obtenidos se realizó asignación de la transición electrónica de 
decaimiento energético que permitió identificar los elementos que conforman cada una de 
las muestras analizadas. La señal obtenida a 6.405 y 7.059 keV corresponden a las 
transiciones Kα1 y Kβ1 respectivamente del hierro, mientras que la señal ubicada a 0.525 
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Figura 4- 27: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2LuFe5O12 obtenido por a) 
método citrato y b) método cerámico. 
Los elementos de mayor numero atómico como el samario, lutecio, disprosio y gadolinio, 
se identificaron por medio de las señales que corresponden a las transiciones Lα1 y Lβ1 
debido a que por la alta densidad electrónica que poseen es necesario aplicar energías 
superiores a 40 keV para lograr las transiciones de las capas más internas, las señales a 
los 5.633, 7.655, 6.498 y 6.053 keV corresponde a las transiciones Lα1 del Sm, Lu, Dy y Gd 
respectivamente. Estos resultados demuestran que no hay presencia de elementos 
diferentes a hierro, samario, oxígeno y los elementos de tierras raras empleados en la 










Figura 4- 28: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2DyFe5O12 obtenido por a) 
método citrato y b) método cerámico. 
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Figura 4- 29: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2GdFe5O12 obtenido por a) 











El análisis por medio de EDX permitió determinar de forma semicuantitativa los valores de 
concentraciones atómicas de cada uno de los elementos que conforman las muestras 
(Figura 4-26 a 4-29). La comparación con los valores determinados teóricamente a partir 
de la formula química muestran la excelente concordancia entre las composiciones 
experimentales y las teóricas. Las diferencias más altas se relacionan con el elemento más 
liviano, el oxígeno, a causa de que esta técnica no es confiable para determinar su 
contenido, ya que los elementos con número atómico menor a 11, generan señales de baja 
energía (≈1 keV) y considerando que la ventana protectora del detector que usualmente 
es de berilio presenta una de la línea K que interfiere con la línea del oxígeno, origina una 
alta probabilidad de que el fotón sea absorbido, lo que lleva a generar altos errores en la 





4.3 Caracterización magnética 
 
Para la caracterización magnética se determinaron las curvas de magnetización en función 
del campo (entre -30 a 30 kOe) a temperatura ambiente y magnetización en función de la 
temperatura a un campo de 10 kOe, a partir de las cuales se determinaron los valores de 
los parámetros magnéticos MS, Mr, HC y Tcp. Para esta caracterización se escogió la 
muestra sin sustituir (Sm3Fe5O12) y las muestras de mayor sustitución Sm2TRFe5O12 (TR= 
Gd, Dy y Lu) obtenidas por ambos métodos, las cuales presentaron alta pureza de acuerdo 
a los análisis de refinamiento Rietveld realizados, todo esto con el fin de evaluar cómo 
influye la tierra rara sustituida sobre las propiedades magnéticas del granate de Sm3Fe5O12 
con mínima o nula presencia de fases secundarias. 
La Figura 4-30 y 4-31 muestran los resultados de magnetización en función del campo a 
temperatura constante (T = ambiente) de las muestras sintetizadas por el método citrato y 
cerámico. La ampliación de la zona media de la gráfica permitió determinar de manera más 
exacta los valores de MS, Mr y HC para cada uno de los materiales analizados (Tabla 4-5).  
Figura 4- 30: Curva de magnetización en función del campo a temperatura ambiente del 
sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) con x= 0.0 y 1.0  obtenido por el método citrato. 
 
Las curvas de histéresis obtenidas son típicas de materiales ferrimagnéticos, esto es 
atribuido a la interacción de superintercambio dominante entre los sitios Fe (a) y Fe(d) que 
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hacen que sus momentos magnéticos sean antiparalelos, esto junto con la magnetización 
de los iones TR3+ que es opuesta, la magnetización resultante de los iones Fe3+ da lugar 
al comportamiento magnético obtenido [95]. 
Figura 4- 31: Curva de magnetización en función del campo a temperatura ambiente del 
sistema Sm3-xTRxFe5O12  (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 y 1.0 obtenido por el método 
cerámico. 
 
Tabla 4- 5: Parámetros magnéticos de Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) con x= 0.0 y 1.0 




















































Sm2LuFe5O12 3.04 20.21 3.42 33.56 1.55 21.22 3.59 27.53 
Sm2DyFe5O12 0.93 16.52 2.76 14.46 0.12 17.69 2.95 1.82 
Sm2GdFe5O12 2.19 14.13 2.35 55.59 0.15 15.70 2.61 3.88 
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Los valores de los parámetros magnéticos obtenidos están influenciados sobremanera por 
el tamaño de partícula de la muestra [96]. Al comparar la Ms para cada una de las muestras 
obtenidas por el método citrato con su equivalente obtenida por el método cerámico, se 
demuestra que, para una misma composición las muestras con menores tamaños de 
partícula presentan los más bajos valores de Ms reportados [97]. La reducción en la 
magnetización obtenida se relaciona con la mayor relación superficie – volumen que se da 
en partículas pequeñas, esto da como resultado la existencia de una capa superficial no 
magnetizada, en la superficie se concentran los defectos de los materiales y son defectos 
superficiales que conlleva a la disminución de la magnetización al disminuir el tamaño de 
partícula [98] Adicionalmente, mayores temperaturas en el proceso de síntesis como las 
empleadas en el método cerámico, lleva a un aumento en las dimensiones de los dominios 
magnéticos que se verá traducido en mayores valores de Ms [10].  
Por otra parte, los valores de HC más altos obtenidos se correlacionan con los materiales 
sintetizados por el método citrato, ya que, al presentar pequeños tamaños de partícula, 
permiten que existan partículas de único dominio. Mientras que partículas de mayor 
tamaño como las obtenidas por el método cerámico, dan origen a estructura de múltiples 
dominios, donde las regiones de magnetización uniforme están separadas por paredes de 
dominios o también llamada paredes de Bloch, a diferencia de la estructura de un solo 
dominio [11]. La conformación multidominio y el fácil movimiento de las paredes del 
dominio lleva a menores valores de HC para las partículas más grandes. Mientras que, para 
partículas pequeñas, existen más sitios de anclaje y límites de grano que llevan a un 
aumento de HC [99], lo que está en concordancia con trabajos ya desarrollados donde 
demostraron que HC es inversamente proporcional al tamaño de partícula promedio [1,11].  
Las Figuras 4-32 y 4-33 permiten observar la tendencia de los parámetros magnéticos para 
los materiales obtenidos por un mismo método, la tendencia de los datos es similar para 
los dos métodos de síntesis empleados. La magnetización total de los granates se 
determina a partir de los momentos magnéticos de cada uno de los iones que ocupan los 
distintos sitios de la estructura (ver Ecuación 1.4), los momentos magnéticos de los 
cationes sustituyentes Lu3+ = 0.00 µB, Sm3+ = 0.84 µB, Gd3+ = 7.94 µB y Dy3+ = 10.63 µB, 
conllevan a la diferencia de la respuesta magnética obtenida. Los distintos momentos 
magnéticos que presentan estos elementos tienen origen en la diferencia del número de 
electrones 4f que para cada uno de los iones Sm3+, Gd3+, Dy3+y Lu3+ que son [Xe] 4f 5, [Xe] 
4f 7, [Xe] 4f 9 y [Xe] 4f 14 respectivamente [100].  
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Figura 4- 32: Comparación de las propiedades magnéticas de las muestras del sistema  
Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0 y 1.0 obtenidas por el método citrato. 
.  
Figura 4- 33: Comparación de las propiedades magnéticas de las muestras del sistema 
Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) con x= 0.0 y 1.0 obtenidas por el método cerámico. 
 
Según la ecuación anteriormente mencionada (ver Ecuación 1.4), se esperaba que la 
muestra sustituida con Dy3+ (Sm2DyFe5O12.) presentará la magnetización más baja, debido 
a que el Dy3+ tiene el momento magnético más alto entre los iones sustituyentes. Este 
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comportamiento no se obtuvo experimentalmente para ninguno de los métodos de síntesis 
empleados ya que el granate de Sm2GdFe5O12 (14.13 emu/g (citrato) y 15.70 emu/g 
(cerámico)), presentó más baja magnetización que el granate de Sm2DyFe5O12 (16.52 
emu/g (citrato) y 17.69 emu/g (cerámico)). Esto se puede explicar a partir del 
comportamiento de los granates Gd3Fe5O12 y Dy3Fe5O12 los cuales poseen diferentes 
temperaturas de compensación Tcp de 22 °C y -53 °C respectivamente, la diferencia en 
estas temperaturas es debida a la diferente extensión del orden magnético de los iones 
Dy3+ y Gd3+, un aumento en la temperatura de la muestra origina una disminución la 
extensión del orden de los iones magnéticos. La medida realizada para este caso a 
temperatura ambiente causa que la extensión del orden magnético del Dy3+ (Tcp -53 °C) 
sea menor que del orden magnético que el Gd3+ (Tcp 22 °C), por tanto, los momentos 
magnéticos efectivos en los sitios (c) ocupados por el Dy3+ son más pequeños que los 
momentos magnéticos formados por los iones Gd3+, y esto lleva a obtener una 
magnetización más baja para el granate Sm2GdFe5O12 [98].  
Los valores de los parámetros magnéticos tales como campo coercitivo (HC) de un material 
permiten elucidar sus potenciales aplicaciones, los materiales duros tiene valores 
aproximados de HC de 5 kOe y los materiales blandos menores de 1 kOe [101]. Según esto 
los materiales aquí obtenidos se clasifican como materiales blandos, gracias que presenta 
valores de HC bajos menores a los 100 Oe que favorecen su fácil imantación y 
desimantación, debido a que el movimiento de las paredes de los dominios magnéticos y 
su rotación resulta fácil [50]. Como consecuencia, estos materiales presentan curvas de 
histéresis muy estrechas, con bajas perdidas de energía por ciclo y baja magnetización 
remanente Mr. Los valores obtenidos para la muestra sin sustitución preparadas por ambos 
métodos de síntesis (ver Tabla 4-5) está en concordancia con los obtenidos por otros 
autores [1]. De forma general los valores determinados a partir de las curvas de histéresis 
permiten afirmar que los materiales obtenidos tienen potenciales aplicaciones en partes de 
transformadores, generadores y motores [102]. 
Un análisis detallado demostró que la sustitución con Lu generó un aumento en la Mr, esto 
no es atribuido a una contribución magnética del ión Lu3+, ya que es un ion no magnético 
gracias a su distribución electrónica que no presenta electrones desapareados en la capa 
f. El comportamiento observado se debe a la modificación angular entre los iones de Fe3+ 
de los sitios (a) y (d) de la estructura promovida por la sustitución de Sm por Lu que tiene 
el menor radio iónico y esto potencializa su aplicación en conmutadores de microondas [1]. 
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Figura 4- 34: Magnetización en función de la temperatura en un campo magnético 
constante de 10.0 kOe para las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) 













Las Figuras 4-34 y 4-35 muestran las curvas de magnetización en función de la 
temperatura (en magnetones de Bohr por unidad de fórmula) en un campo magnético 
constante de 10.0 kOe para las muestras del sistema Sm3-xTRx Fe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) 
con x = 0.0 y 1.0 obtenidas por los métodos citrato y cerámico. Las curvas obtenidas 
muestran la Tcp solo para los materiales sustituidos con Gd3+ y Dy3+ que por método citrato 
son de 60 K y 51 K respectivamente, y por el método cerámico 59 K y 62 K, a esta 
temperatura la magnetización neta del material se aproxima a cero porque existe una 
competencia latente entre los momentos de TR3+ y los iones de Fe3+ [103]. El 
comportamiento observado es atribuido a que para bajas temperatura los iones ubicados 
en el sitio (c) dominan el momento neto de los iones Fe3+, debido a que el acoplamiento 
entre los sitios (c)-(a) y (c)-(d) es débil. A altas temperaturas la contribución de los iones 
ubicados en el sitio (c) se va perdiendo, por tanto, a estas temperaturas la magnetización 
obtenida es atribuida mayoritariamente a la interacción de los momentos magnéticos del 
Fe3+ [69 - 104].  
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Figura 4- 35: Magnetización en función de la temperatura en un campo magnético 
constante de 10.0 kOe para las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) 
con x= 0.0 y 1.0 obtenidas por el método cerámico. 
 
 
4.4 Caracterización eléctrica 
 
Para el análisis de las propiedades eléctricas fue necesario primero determinar el 
porcentaje de porosidad de cada una de las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= 
Gd, Dy y Lu con x= 0.0, 0.4 y 1.0) obtenidas por el método cerámico y citrato, esto permitió 
determinar si son adecuadas para ser medidas en el electrómetro. 
 
𝑃𝑜𝑟𝑜𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 (%) = ( 1 −
𝐷𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑎𝑝𝑎𝑟𝑒𝑛𝑡𝑒 
𝐷𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝐷𝑅𝑋
) 𝑥100                                                     (4.2) 
Para determinar el porcentaje de porosidad (ver Ecuación 4.2), se empelo el principio de 
Arquímedes. Los resultados obtenidos para cada una de las muestras se resumen en las 
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Tablas 4-6 y 4-7, donde adicionalmente se muestra la densidad obtenida a partir de los 
resultados de refinamiento Rietveld. 
Se observa que los resultados de densidad determinados por el método de Arquímedes 
son menores a los resultados obtenidos por el método de refinamiento Rietveld. El método 
de Rietveld que muestra una densidad a nivel microestructural presenta mayor grado de 
exactitud que el método de Arquímedes que depende de un gran número de parámetros 
como la temperatura, el tiempo y la presión durante el proceso de empastillado, la lectura 
de las masas y la interacción del sólido con el solvente que pueden ocasionar mayor 
número de errores sistemáticos durante la medida. 
Tabla 4- 6: Resultados de densidad y porcentaje de porosidad de las muestras del sistema 















Sm3Fe5O12 5.76 6.21 7.24 
Sm2.6Lu0.4Fe5O12 4.51 6.34 28.97 
Sm2LuFe5O12 4.56 6.51 29.95 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12 4.83 6.31 23.45 
Sm2DyFe5O12 4.72 6.36 25.07 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 4.91 6.23 21.18 
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Tabla 4- 7: Resultados de densidad y porcentaje de porosidad de las muestras del sistema 






















Sm2.6Lu0.4Fe5O12 4.27 6.34 32.52 
Sm2LuFe5O12 4.50 6.50 30.73 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12 4.93 6.27 21.31 
Sm2DyFe5O12 4.76 6.32 24.65 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 5.03 6.25 19.54 
Sm2GdFe5O12 5.10 6.30 18.90 
 
Debido a que las muestras no superan un 35% en porosidad, se determinó que son 
adecuadas para medirles la resistividad. Para realizar la medida a temperatura ambiente 
fue necesario determinar el área y longitud de cada una de las muestras y realizar un 
recubrimiento en ambas caras con tintura de plata. La Tabla 4-8 muestra los resultados de 
resistividad determinados a partir de la ecuación 1.5. 
Los valores de resistividad obtenidos son del orden de los MΩ.cm y GΩ.cm lo que 
confirman que la sustitución por elementos como el Dy, Gd y Lu sin importar el método de 
síntesis genera una tendencia a presentar mayor resistividad, permitiendo así clasificar las 
muestras obtenidas como dieléctricas. Estos materiales no son buenos conductores 
debido a que la separación entre la banda de valencia y la banda de conducción es muy 
alta lo que conlleva a que sea necesario un aumento de temperatura para lograr aumentar 
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Tabla 4- 8: Resultados de resistividad de las muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = 
Gd, Dy y Lu con x= 0.0, 0.4 y 1.0) obtenidas por los métodos cerámico y citrato. 

























3.2(4) x109  
Sm2.6Lu0.4Fe5O12 9.6(0) x108 5.1(6) x109 5.5(3)x109 4.3(2) x1010 
Sm2LuFe5O12 7.9(7) x108 5.1(2) x109 5.7(0)x109 4.4(5) x1010 
Sm2.6Dy0.4Fe5O12  
2.0(1) x107 
8.0(6) x107 2.6(0)x107 2.0(3) x108 
Sm2DyFe5O12 1.7(0) x109 3.8(0) x109 2.7(0)x109 2.1(1)x1010 
Sm2.6Gd0.4Fe5O12 8.7(8) x108 2.2(4) x109 1.4(1)x109 1.1(0) x1010 

















5. Conclusiones  
Se han sintetizado muestras del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd y Lu) con x =0.0, 
0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 por los métodos citrato y cerámico con estructura cúbica de 
granate de samario hierro con grupo espacial Ia-3d (230). Se encontraron en algunas 
muestras pequeñas impurezas de ortoferrita de samario SmFeO3 con estructura cristalina 
ortorrómbica y grupo espacial Pnma (62).  
La sustitución con los distintos elementos de tierras raras demostró que propicia un 
corrimiento de los patrones a distintos grados 2 Theta, esto junto con la similitud entre los 
patrones teórico y experimental, permiten afirma que se ha dado la correcta sustitución del 
Lu, Dy y Gd por ambos métodos de síntesis, lo que llevo a modificación del tamaño de 
cristal y parámetro de red.  
El aumento en el grado de sustitución de samario en el sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy, 
Gd y Lu), mejora la estabilidad de la fase granate en las muestras preparadas por los dos 
métodos y se obtuvo fase pura cuando la sustitución fue del 33.33 % (x= 1.0).  
Las muestras obtenidas de granates con sustituciones de samario por lantano (con mayor 
radio iónico que el samario) presentan cantidades crecientes de la fase ortoferrita Sm1-
xLaxFeO3; para un valor de x = 1 el porcentaje de esta fase es de 96 % y 91 % en las 
muestras sintetizadas por el método citrato y cerámico respectivamente.   
Los resultados de espectroscopia Raman suministraron información de la modificación de 
la longitud del enlace Fe(d)-O debida al grado de sustitución de samario por elementos de 
tierras raras con diferentes radios iónicos, estos resultados confirmaron y reforzaron los 
resultados obtenidos por refinamiento Rietveld para los granates sintetizados. 
Los resultados de caracterización morfológica realizados por medio de microscopia 
electrónica de barrido MEB y el software ImageJ, mostraron que el tamaño de partículas 
de forma irregular es mayor en las muestras preparadas por el método cerámico gracias a 
las mayores temperaturas y tiempos de calentamiento al que fueron sometidas estas 
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muestras durante el proceso de síntesis. Por este método se obtuvieron partículas con 
tamaños entre 1 y 5 µm. 
El análisis de composición realizado por electrones retrodispersados y por espectroscopia 
de energía dispersiva de rayos X (EDX), demostró que las muestras sintetizadas en este 
trabajo presentan una alta correlación entre las composiciones teóricas y las 
composiciones encontradas por EDX.  
De los resultados de la caracterización magnética se puede concluir que la magnetización 
de saturación MS aumenta con el tamaño de las partículas y el campo coercitivo Hc 
disminuye al aumentar el tamaño de las partículas sintetizadas en este trabajo.  
Los materiales sintetizados en este trabajo se clasificaron como magnéticamente blandos 
y de comportamiento ferrimagnético y por esto presentan potenciales aplicaciones en 
transformadores, generadores y en conmutadores de microondas.  
Las medidas de resistividad realizada a temperatura ambiente mostraron que los granates 
sintetizados en este trabajo son materiales aislantes con valores de resistividad del orden 
de los MΩ.cm y GΩ.cm.  
Al comparar cada uno de los resultados obtenidos para las tierras raras sustituidas se 
puede afirmar que el catión que presento mejores resultados es el catión Lu3+, ya que 
mostro altas purezas para los dos métodos de síntesis, pequeños tamaños de cristal y 
altos valores de MS y Mr, el comportamiento magnético obtenido es atribuido a la 
modificación angular entre los iones de Fe3+ de los sitios (a) y (d) que se explica por su 
pequeño radio iónico. Debido a las propiedades reportadas se puede afirmar que este tipo 
de materiales (Sm3-xLuxFe5O12) presenta potenciales aplicaciones en conmutadores de 
microondas. 
Se sintetizó el granate Sm3Fe5O12 a menores temperatura que las reportadas por otros 
autores por los métodos citrato y cerámico y con menores cantidades de impurezas. 
Adicional a esto se demostró que la sustitución realizada llevo a la obtención de fase pura 
de granate (x = 1 (33.33%)) para ambos métodos de síntesis. 
Se sintetizaron nuevos granates con formula Sm3-xTRxFe5O12 (TR= La, Dy, Gd y Lu) por el 
método citrato a temperaturas inferiores en 300 °C y con tiempos de calcinación menores 
en más de 15 h en comparación a las muestras sintetizadas por el método cerámico; se 
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puede concluir que el método citrato es un método útil para preparar granates con buenas 










En el trabajo presentado se ha cumplido cada uno de los objetivos propuestos durante la 
maestría. Adicional a esto se consideran que existen algunos aspectos que puede 
enriquecer aún más la investigación realizada, tales como: 
 
 Realizar modificaciones al método citrato con el fin de lograr muestras puras para 
el resto de las sustituciones.  
 Realizar un análisis morfológico más detallado que permita por medio de varias 
imágenes de cada muestra determinar de manera más certera los valores de 
tamaño de partícula. 
 Realizar medidas de magnetización en función de la temperatura, para rangos 
menores de 50 K y superiores a 300 K con el fin de elucidar la TC y Tcp a las 
muestras sintetizadas.  
 Realizar análisis de la constante dieléctrica a diferentes frecuencias para las 
muestras más representativas de cada sistema. 
 Sintetizar granates de Sm3-xLaxFe5O12 con valores de x menores a 0.1 y evaluarles 
las propiedades estructurales, morfológicas y magnéticas. 
 Estudiar las propiedades catalíticas de las muestras obtenidas de la sustitución con 
La (Sm1-xLaxFeO3). 
 Realizar espectroscopia fotoelectrónica de rayos X (XPS- X-ray Photoelectron 
Spectroscopy) a las muestras más representativas con el fin de evaluar si existe el 





Anexo A: Caracterización estructural, 
morfológica y de composición  
Anexo A- 1: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Lu0.4Fe5O12 
obtenido por el método citrato. 
 
Anexo A- 2: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Lu0.4Fe5O12 
obtenido por el método cerámico.  
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Anexo A- 3: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2LuFe5O12 
obtenido por el método citrato. 
 
Anexo A- 4: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2LuFe5O12 
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Anexo A- 5: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Dy0.4Fe5O12 
obtenido por el método citrato. 
 
Anexo A- 6: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Dy0.4Fe5O12 
obtenido por el método cerámico.  
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Anexo A- 7: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2DyFe5O12 
método citrato.  
 
Anexo A- 8: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2DyFe5O12 
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Anexo A- 9: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Gd0.4Fe5O12   
obtenido método citrato.
  
Anexo A- 10: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6Gd0.4Fe5O12   
obtenido método cerámico. 
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Anexo A- 11: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2GdFe5O12       
obtenido por el método citrato. 
 
Anexo A- 12: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2GdFe5O12 
obtenido por el método cerámico. 
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Anexo A- 13: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6La0.4Fe5O12 
obtenido por el método citrato. 
 
. 
Anexo A- 14: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2.6La0.4Fe5O12 
obtenido por el método cerámico.  
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 Anexo A- 15: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2LaFe5O12 
obtenido por el método citrato. 
 
Anexo A- 16: Análisis del patrón de difracción de rayos X de la muestra Sm2LaFe5O12 











Anexo A- 17: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2.6Lu0.4Fe5O12 y estructura cristalina 
de la fase mayoritaria a) método citrato y b) método cerámico. 
 
Anexo A- 18: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2.6Dy0.4Fe5O12 y estructura 
cristalina de la fase mayoritaria a) método citrato y b) método cerámico. 




Anexo A- 20: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2.6La0.4Fe5O12 y estructura 






Anexo A- 19: Resultados de refinamiento Rietveld de Sm2.6Gd0.4Fe5O12 y 
estructura cristalina de la fase mayoritaria a) método citrato y b) método cerámico. 
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Anexo A-21: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) con x= 0.4 tomada a 
5000x y obtenida por el método cerámico.  
 
Anexo A-22: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x= 0.4 tomada a 
10000x y obtenida por el método cerámico.  
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Anexo A-23: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x= 0.4 tomada a 
10000x y obtenida por el método citrato.  
 
Anexo A-24: Micrografías de Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x= 0.4 tomada a 
30000x y obtenida por el método citrato.  
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Anexo A- 25: Distribución de diámetro de partícula determinado a partir de los resultados 
de SEM del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR = Gd, Dy y Lu) con x = 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidos 
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Anexo A- 21: Distribución de diámetro de partícula determinado a partir de los resultados 
de SEM, del sistema Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Gd, Dy y Lu) con x= 0.0, 0.4 y 1.0 obtenidos por 





















Anexo A- 23: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2.6Lu0.4Fe5O12 obtenido. por 
a) método citrato y b) método cerámico. 
Anexo A- 22: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2.6Dy0.4Fe5O12 obtenido. por a) 
método citrato y b) método cerámico. 
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Anexo A- 24: Espectro de EDX y composición porcentual del Sm2.6Gd0.4Fe5O12 obtenido. 
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 Anexo B: Participación en eventos 
académicos  
Los resultados parciales obtenidos durante el trabajo de maestría, me permitieron 
participar en la modalidad ponencia en dos eventos de carácter internacional. 
 Angela M. Morales R., Luis Carlos Moreno, Carlos Parra “Structural and 
morphological analysis of Sm3-xTRxFe5O12 (TR= Dy and Gd, x = 0.0 and 1.0) 
systems”, SLAFES XXIII – XXIII LATIN AMERICAN SYMPOSIUM ON SOLID 
STATE PHYSICS, 10-13 abril de 2018, Bariloche- Argentina.  
 
 Angela M. Morales R., Luis Carlos Moreno, Carlos Parra, “Estudio de las 
propiedades estructurales, morfológicas y magnéticas del granate de Sm3-
xTRxFe5O12 (TR= Dy, Gd y Lu con x = 0.0 y 1.0) preparado por los métodos citrato 
y cerámico”, 33 ° LATIN-AMERICAN CONGRESS OF CHEMISTRY (33-CLAQ)- X  
CONGRESS OF CHEMICAL SCIENCES, THECNOLOGY AND INNOVARITION 
(QUIMICUBA 2018),9-12 de octubre de 2018, la Habana, Cuba.  
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